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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr inz. Mateusza Kotkowiaka
pt. ""Samosmarujgce warstwy stopowane laserowo i materialy spiekane wytwarzane z
zastosowaniem fluorkéw wapnia i baru",
napisanej pod kierunkiem promotora prof. dr hab. inz. Michala Kulki oraz promotora
pomocniczego dr inz. Adama Piaseckiego.

1. Ocena wyboru problematyki badawczej i tematu rozprawy

U podstaw koncepcji rozprawy doktorskiej mgr inz. Mateusza Kotkowiaka znajduja si¢ wazne pytania
dotyczace otrzymywania samosmarujacych warstw wierzchnich i samosmarujagcych materiatéw
spiekanych, zawierajacych lubrykanty state w postaci fluorkéw wapnia i baru oraz okreslenie ich wplywu
na odpornos¢ na zuzycie przez tarcie wspotpracujacych elementéw. Doktorant zogniskowal badania woko6t
wytwarzania warstw metoda laserowego stopowania oraz wytwarzania materiatéw spiekanych w oparciu o
nikiel. Badal wiasciwosci tribologiczne tych materialow w temperaturze pokojowej i podwyzszone;.
Warstwy wierzchnie wytwarzal na stali fozyskowej 100CrMnSi6-4 oraz stopie niklu Inconel 600.

Jak wiadomo, smary stale sg szczegélnie interesujace w warunkach, w ktérych oleje i smary plynne
tracg swoje wilasciwosci, jak np. w wysokich temperaturach lub w warunkach kosmicznych. Stad,
opracowanie nowych technologii smarowania i $rodkéw smarnych do praktycznego zastosowanie w
réznych galeziach przemystu jest wyzwaniem wielu osrodkéw badawczo-naukowych.

Obecny rozwéj nowoczesnych technologii takich jak np. PVD (ang. Physical VapourDeposition), CVD
(ang. Chemical Vapour Deposition), PACVD (ang. Plasma-Assisted Chemical Vapour Deposition), PLD
(ang. Pulsed Laser Deposition), LSA (ang. Laser Surface Alloying), czy LC (ang. Laser Cladding)
znacznie rozszerza mozliwosci osadzania powlok i warstw samosmarujgcych na substratach. Przykladami
sg np. czesto stosowane powloki diamentopodobne DLC (ang. Diamond Like Carbon), powloki
zbudowane z dichalkogenkéw metali przejSciowych TMD (ang. Transition Metal Dichalcogenides) oraz
polimerowe powloki kompozytowe. Jednakze podstawowym warunkiem efektywnego projektowania
warstw samosmarujagcych oraz materialow spiekanych do dedykowanych zastosowan w przemysle
lotniczym, samochodowym, czy inzynierii biomedycznej jest poznanie oraz zrozumienie mechanizmu
smarowania w zréznicowanych warunkach pracy w szerokim zakresie temperatur.



Opiniowana praca doktorska wpisuje si¢ w nurt tych badan o duzym potencjale aplikacyjnym,
co nalezy uzna¢ za zasadniczy walor recenzowanej rozprawy.

Reasumujac, dokonany przez mgr inz. Mateusza Kotkowiaka wyb6r problemu naukowego
upowaznia do wyprowadzenia konkluzji, ze dysertacja z tego punktu widzenia spehia
wymogi stawiane w Ustawie o stopniach i tytule naukowym.

2. Ocena ukladu pracy oraz analizy stanu wiedzy

Rozprawa sklada si¢ z o$miu rozdzialéw oraz wstepu, dyskusji wynikéw, wnioskéw i
przedstawienia perspektyw kontynuacji badan. Praca zawiera rowniez streszczenia w jezyku
polskim i angielskim, oraz wykaz tabel i rysunkéw. Doktorant zachowat wiasciwe relacje
pomiedzy analizg stanu wiedzy, a czescig dos§wiadczalng dysertacji. Calo$¢ obejmuje 144
strony. We wstgpie pracy Doktorant zaprezentowal uzasadnienie wyboru przedmiotu badan,
okreslit problemy badawcze oraz zdefiniowat cel rozprawy. W szczegdlnosci, wyrdznit
rodzaje lubrykantéw stalych oraz dokonat ich podzialu ze wzgledu na mozliwy zakres
temperatury ich zastosowan. Zasygnalizowal rowniez zawarto$¢ poszczeg6lnych rozdziatow.

Dokonujgc oceny wstepu uwazam, ze Doktorant w sposéb wlasciwy wprowadzil
czytelnika w zawarto§¢ pracy oraz przekonywujaco uzasadnil podjecie si¢ wytyczonych
zagadnien badawczych.

W analizie stanu wiedzy (rozdzialy 2-4) Autor wykorzystat bibliografi¢ obejmujaca 132
pozycje. W rozdziatach tych skupit si¢ na prezentacji danych literaturowych dotyczacych
wplywu lubrykantéw statych w warstwach powierzchniowych i w materiatach spiekanych na
ich wlasciwosci tribologiczne w zaleznosci od temperatury ich zastosowan. I tak, w zakresie
temperatur -200°C do temperatury pokojowej wymienil warstwy samosmarujace, ktérych
glownym skladnikiem jest dwusiarczek molibdenu (MoS;), $redniotemperaturowe od
temperatury pokojowej do 500°C, zawierajace takie lubrykanty jak metale miekkie,
dichalogenki  (molibdenu, wolframu), grafit oraz polimery. Z kolei, jako
wysokotemperaturowe warstwy samosmarujgce, pracujagce w zakresie powyzej 500°C
wymienit tlenki metali. Wéréd nich wyréznit fluorki metali ziem rzadkich oraz fluorek
wapnia (CaF;) oraz baru (BaF;). Tym dwom ostatnich lubrykantéw poswiecit szczegdlng
uwage, cytujac szereg publikacji zawierajacych informacje o warto$ciach wspéiczynnikow
tarcia réznych powlok wielowarstwowych zawierajacych te lubrykanty, wytwarzanych
metodami natryskiwania cieplnego, natryskiwania plazmowego, laserowego napawania oraz
laserowego stopowania. Doktorant zwrdcit uwage, ze te dwie ostatnie metody sa najczesciej
stosowane w wytwarzaniu warstw samosmarujacych, na bazie fluorkéw wapnia oraz baru.

Odrebny podrozdzial Doktorant poswigcit materialom samosmarujagcych wytwarzanych
metodami metalurgii proszkéw, gléwnie z dodatkami fluorku wapnia oraz fluorku baru.



W przegladzie literatury Doktorant wymienil réwniez samosmarujgce warstwy
hybrydowe, skladajgce si¢ zaréwno z lubrykantéw niskotemperaturowych jak i
wysokotemperaturowych potaczonych w jeden material kompozytowy oraz adaptacyjne
powtoki tribologiczne, ktére zapewniaja wiasciwosci samosmarujace w wyniku zachodzacych
reakcji chemicznych i fizycznych, wywolanych warunkami i srodowiskiem pracy.
Podsumowujgc, przeglad literatury stanowi bogaty zbiér informacji odnosnie rodzajéw
samosmarujacych warstw stalych oraz metod ich wytwarzania. Nasuwajg si¢ jednakze pewne
uwagi krytyczne o sposobie ich prezentacji. Przede wszystkim przeglad literatury, tj. innymi
stowy analiza obecnego stanu wiedzy odno$nie rozwigzywanego problemu badawczego, nie
polega na kilku zdaniowych informacjach odno$nie wartosci wspétczynnikéw tarcia powtok o
réznej budowie i réznym skladzie chemicznym, tylko na krytycznej analizie wplywu
zastosowanych lubrykantéw na zmiang warto$ci wspolczynnika tarcia i zuzycia, a w
szczeg6lnosci na analizie mechanizméw wplywajacych na zmiang¢ tych parametrow
zwigzanych z danym lubrykantem. W recenzowanej pracy za duzo jest takich lakonicznych
informacji nie zawierajacych zadnych wartosci merytorycznych. Nie ustrzegt si¢ réwniez
Doktorant wielu bledéw stylistycznych oraz niepoprawnego formulowania mysli. Na
przykiad czesto uzywa spdjnika "natomiast". ktéry wyraza przeciwiefistwo i kwestionuje to,
co zostalo powiedziane w zdaniu poprzednim, a w okreslonym konteks$cie w Rozprawie
zdanie to jest uzupelnieniem zdania poprzedniego (str. 11, 14..). W przypadku metod
wytwarzania powlok, jedna z nich Doktorant wymienia po polsku jako napawanie laserowe, a
w innym miejscu po angielsku jako laser cladding.

3. Ocena celu pracy i hipotez badawczych

W rozdziale 5, ktéry powinien dotyczy¢é wnioskow z analizy stanu zagadnienia, Doktorant
przytoczyt dane literaturowe dotyczace obecnych sposobéw modyfikacji stali tozyskowej
100CrMnSi6-4 oraz stopéw niklu w celu zmniejszenia wspdtczynnika tarcia. Wykazat, ze stal
lozyskowa jest modyfikowana migdzy innymi poprzez obrébki kriogeniczne oraz osadzanie
powlok wielowarstwowych metodg PVD. W przypadku stopéw niklu sg wytwarzane warstwy
borowane metodg gazowo-kontaktowa oraz stopy te s3 poddawane obrébce cieplno-
chemicznej metoda azotowania jonowego. Na stopach tych osadzane sg réwniez powloki
wielowarstwowe metodag CVD oraz PVD.

Jest to krotki przeglad literatury, zawierajacy oszczedne dane literaturowe dotyczace
metod polepszajacych wiasciwosei tribologiczne stali lozyskowej oraz stopéw niklu.
Przeglad ten powinien stanowi¢ w Rozprawie oddzielny, bardziej rozbudowany podrozdzia,
w ktérym nalezalo zawrzeé krytyczng analize¢ uzyskiwanych wlasciwosci tribologicznych w
wyniku stosowanych obrébek dla tych materiatléw. Doktorant wybrat inng drogg, trochg "na
skréty". Na podstawie danych literaturowych zawartych w poprzednich rozdzialach
konkludowat, ze najlepszym rozwigzaniem polepszajacym wiasciwosci tribologiczne stali
lozyskowej i stopéw niklu bedzie wytwarzanie samosmarujacych warstw powierzchniowych i
materialéw spiekanych zawierajacych fluorek wapnia i baru. Tg¢ konkluzj¢ sformutowat w
postaci nastepujacego celu pracy:

Celem pracy bylo wytworzenie samosmarujacych technologicznych warstw
wierzchnich i materialéw spiekanych zawierajacych lubrykanty stale w postaci fluorkéw
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wapnia i baru oraz okreSlenie ich wplywu na odporno$¢ na zuzycie przez tarcie
wspolpracujgcych elementow.
Tezy badawcze wyrazit w postaci:

— mozliwe jest wytworzenie samosmarujgcych technologicznych warstw
wierzchnich metodg stopowania laserowego oraz materialow samosmarujacych
metoda metalurgii proszkéw z zastosowaniem lubrykantéw stalych w postaci
fluorkéw wapnia i baru,

— podczas pracy pary ciernej na powierzchni materialu stopowanego laserowo
z dodatkiem lubrykantéw stalych lub wytworzonego metoda metalurgii proszkéw
zawierajagcego smary stale powstaje tribofilm zabezpieczajac przed zuzyciem
powierzchnie wspélpracujacych elementéw.

Gléwnym uzasadnieniem przez Doktoranta takiego sformulowanie celu pracy oraz tez bylo
stwierdzenie, ze w literaturze naukowej nie ma informacji o zastosowaniu takiego
rozwigzania zmniejszajacego zuzycie przez tacie stali lozyskowej i stopéw niklu. Nota bene,
ani w celu ani w tezach nie ma informacji, ze substratami sa wlasnie te materiaty.

4. Ocena zaKkresu pracy i przeprowadzonych badan

Zaplanowany przez Doktoranta zakres badain do osiaggnigcia zalozonego celu pracy
doktorskiej oraz udowodnienia postawionych tez badawczych obejmowal w pierwszej
kolejnoéci wytworzenie na stali fozyskowej 100CrMnSi6-4 oraz stopie niklu Inconel 600
warstw powierzchniowych metodg stopowania laserowego. Jako material stopujacy
zastosowano bor amorficzny z odpowiednim dodatkiem fluorku wapnia CaF, i baru BaF, w
postaci proszkéw oraz w celach poréwnawczych sam bor amorficzny. Waznym zadaniem na
tym etapie badan byt dobér parametréw obrobki laserowej, tj. mocy i $rednicy wigzki lasera,
szybkosci skanowania i stopnia zachodzenia $ciezek, od ktorych zalezy grubo$¢ wytworzonej
warstwy oraz jednorodnos$¢ mikrostruktury.

W przypadku wytwarzania materialdw spiekanych pierwszym etapem bylo
przygotowanie mieszaniny proszkow czystego niklu oraz réznej zawartosci fluorku wapnia
CaF, i baru BaF,. Nastepnie przygotowane proszki prasowano i w dalszej kolejnosci
otrzymane wypraski poddano procesowi spiekania w w temperaturze 1200°C w atmosferze
ochronnej argonu.

Wytworzone warstwy samosmarujace oraz materialy spiekane poddane zostaly nastgpnie
bardzo szerokiej palecie komplementarnych badan:

v" mikrostruktury za pomocg mikroskopii optycznej oraz skaningowej mikroskopii
elektronowe;j,

v twardo$ci powierzchniowej oraz rozkladéw warto$ci twardosci na przekroju

poprzecznym, prostopadtym do osi prébek,

sktadu chemicznego za pomoca mikroanalizy rentgenowskiej,

sktadu fazowego na podstawie dyfrakcji rentgenowskiej,

odpornosci na zuzycie przez tarcie.
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W rezultacie otrzymano stosunkowo duzy zbiér wynikéw do$wiadczalnych,
charakteryzujacych warstwy oraz materialy spiekane. Bardzo wazne jest podkreslenie, ze
zastosowane metody badawcze umozliwily migdzy innymi zbadania mechanizmu zuzycia
przez tarcie par ciernych, poprzez analiz¢ powierzchni prébek modyfikowanych lubrykantami
statymi oraz powierzchni przeciwprébek. Niezaleznie od wymienionych metod badawczych,
dodatkowo do analizy fazowej powstajacego tribofilmu Doktorant wykorzystal spektroskopig
ramanowska.

Na podstawie przeprowadzonych badan Doktorant stwierdzil, ze mozliwe jest
wytworzenie samosmarujacych warstw powierzchniowych metoda stopowania laserowego na
stali lozyskowej 100CrMnSi6-4 oraz stopie niklu Inconel 600. Potwierdzit przede wszystkim
stabilno$¢ chemiczng i termiczng zastosowanych jako lubrykanty stale fluorkéw wapnia oraz
baru. Stwierdzil wprawdzie, ze dodatek lubrykantéw powodowal zmniejszenie twardosci
samosmarujacych warstw powierzchniowych, co jednak nie wplynglo niekorzystnie na ich
wilasciwosei tribologiczne, potwierdzone badaniami odpornosci na zuzycie przez tarcie.
Warstwy wytworzone na stali lozyskowej oraz stopie Inconel z dodatkiem lubrykantow
statych wykazaly wyraznie mniejsze wartosci wskaznika intensywnosci zuzycia oraz
wzglednego ubytku masy w poréwnaniu do warstw bez lubrykantéw.

W przypadku spiekanych kompozytéw samosmarujacych Doktorant wykazal, ze
wspélpraca z przeciwprobka ze stopu Inconel 625 charakteryzowala si¢ mniejszymi
wspoétczynnikami tarcia 4 w poréwnaniu do wspélpracy czystego niklu z t3 sama
przeciwprébka. Waznym wnioskiem bylo wykazanie, ze wraz ze zwigkszajaca si¢
temperaturg badania, wspétczynnik tarcia pary tracej spiekany kompozyt samosmarujacy —
przeciwprobka ulegal zmniejszeniu ze wzglgdu na tatwiejsze rozprowadzanie fluorku wapnia
po powierzchni kompozytu. Doktorant wykazal réwniez, ze na powierzchni kompozytéw
samosmarujacych powstata warstwa tribofilmu o zréznicowanej grubosci, ktéra zabezpieczata
powierzchnig¢ prébki oraz przeciwprébki przed zuzyciem przez tarcie. Nalezy podkresli¢, ze
Doktorant na podstawie badan wyréznit trzy gléwne etapy powstawania tribofilmu,
skladajgce si¢ z uwalnianiu czastek lubrykanta, ktére znajdujg si¢ na powierzchni badz
bezposrednio pod powierzchnig prébki, nastgpnie w drugiej kolejnosci dochodzi do
rozsmarowywania czastek lubyrkanta na powierzchni prébki oraz w ostatnim etapie dochodzi
do formowania tribofilmu o zréznicowanej grubosci.

Reasumujgc, przeprowadzenie duzej palety komplementarnych badan umozliwito
Doktorantowi osiagnigcie zatozonego celu pracy oraz udowodnienie postawionych tez.

5. Ocena strony formalnej i zagadnien terminologicznych dysertacji

Struktura rozprawy jest poprawna i zgodna z koncepcja badawcza. Jednakze, przed
wydrukowaniem pracy Doktorant nie przeprowadzit jej dokladnej korekty, poniewaz
wystepuja liczne tzw. literéwki oraz Zle zredagowane zdania. v

Na przyktad:

Doktorat stosuje zamiennie takie pojecia jak film, powloka, warstwa.

Bardzo czesto uzywa sformutowania: "a co za tym idzie" - bardzo potoczny jezyk, ktérym nie
nalezy postugiwacé sig w pracy naukowej



Inny cytat (str. 15): "Dla stabo zaggszczonego dwusiarczku molibdenu MoS; o wielkosci
ziaren ok 1pm, przy umiarkowanym natgzeniu przeptywu powietrza, maksymalna
temperatura pracy wynosi okoto 400°C". - co to znaczy "stabo zaggszczonego" oraz
"umiarkowane natezenie przeptywu" ?.

Sg to wybrane przyklady niewlasciwych sformulowan. Pozostale nieprawidlowosci
przekazalem bezposrednio Doktorantowi.

6. Konkluzja recenzji

Na podstawie przeprowadzonej analizy rozprawy doktorskiej autorstwa mgr inz. Mateusza
Kotkowiaka pt. "Samosmarujagce warstwy stopowane laserowo i materialy spiekane
wytwarzane z zastosowaniem fluorkéw wapnia i baru" konstatuje, Zze zostal osiggnigty
wytyczony cel oraz zostaly udowodnione przyjete tezy badawcze. Warto$¢ pracy polega na
przeprowadzeniu i oméwieniu wynikéw zaplanowanej sekwencji komplementarnych badan
wplywu zastosowanych lubrykantéw stalych na wilasciwosci tribologiczne warstw
samosmarujacych oraz materiatéw spiekanych. Ponadto stwierdzam, ze Doktorant wykazat,
ze:

v posiada obszerna wiedz¢ dotyczaca metod wytwarzania oraz rodzajéw
samosmarujgcyh warstw powierzchniowych oraz materiatéw spiekanych,

v' pozyskal do$wiadczenie w formulowaniu probleméw badawczych i doboru
odpowiedniego komplementarnego zestawu metod badawczych do ich rozwigzania
oraz ich pelnego opanowania praktycznego,

v’ osiagnel wartosciowe i oryginalne wyniki badan o istotnym znaczeniu poznawczym i

praktycznym,
v opanowat umiejg¢tnosci opracowywania wynikéw wykonanych badan.

Reasumujac, stwierdzam, Ze recenzowana rozprawa doktorska mgr inz. Mateusza
Kotkowiaka spelnia wymagania okre§lone w Ustawie o stopniach i tytule naukowym. W
zwigzku z powyzszym wystepuj¢ z wnioskiem do Rady Naukowej Dyscypliny InZynieria
Materialowa Politechniki Poznanskiej o jej przyjecie i dopuszczenie do publiczne;j
obrony.
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