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rozprawy doktorskiej mgr inz. Grzegorza Kubickiego
pt. ,Opracowanie technologii wytwarzania powtok z faz MAX

metoda aerosol cold spray”

Niniejsza recenzja zostata opracowana W oparciu 0 pismo nr DF-63/8/2026
Przewodniczacego Rady Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki Poznanskiej,
Dziekana Wydziatu Inzynierii Materiatowej i Fizyki Technicznej, dr hab. Mirostawa

Szybowicza, prof. PP, w zwigzku z uchwatg z dnia 5 grudnia 2025 .

Wprowadzenie

Praca doktorska zostata zrealizowana pod opieka promotora,
prof. dr. hab. inz. Jarostawa Jakubowicza, oraz promotora pomocniczego,

dr. hab. inz. Dariusza Garbca.

Rozprawa liczy 99 stron, zawiera 118 pozycji literaturowych, 16 tabel oraz 47
rysunkéw. Ma klasyczny i przejrzysty uktad. Obejmuje streszczenie, wstep, przeglad
stanu wiedzy (stan techniki) wraz z podsumowaniem, sformutowanie celu rozprawy,
opis metodyki badawczej, prezentacje wynikéw i ich dyskusje, a takze podsumowanie

oraz wnioski koncowe.

Doktorant przedstawit swodj dorobek naukowy, obejmujgcy 6 artykutow
opublikowanych w wysoko punktowanych czasopismach naukowych oraz 1 artykut w
materiatach konferencyjnych. Brat udziat w czterech konferencjach naukowych oraz
uczestniczyt w realizacji dwéch projektow miedzynarodowych finansowanych w ramach

programoéw Horyzont 2020 i Horyzont Europa, a takze czterech projektéow krajowych.



Odbyt staz naukowy na Uniwersytecie Karola Il w Madrycie. Na szczegélne
podkreslenie zastuguje fakt, ze doktorant jest wspoétautorem trzech patentow

bezposrednio zwigzanych z tematyka rozprawy doktorskiej.

Badania przedstawione w rozprawie byty wspoétfinansowane ze $rodkow
programu ,Doktorat wdrozeniowy” Ministerstwa Edukacji i Nauki, realizowanego w

latach 2021-2025 (nr grantu DWD/5/0214/2021).
Ocena merytoryczna pracy

We wstepie Autor formutuje nastepujacy cel pracy: ,Niniejsza praca ma na celu
stworzenie kompleksowego rozwigzania, umozliwiajgcego syntezg innowacyjnych
materiatéw, jakimi sa wegliki tréjsktadnikowe - fazy MAX, a nastepnie wytwarzanie

powtok z ich uzyciem, za pomocyg autorskiej metody natryskiwania aerozolu na zimno.”

Cel rozprawy jednoznacznie wskazuje zaréwno na aspekt materiatowy (synteza
faz MAX), jak i technologiczny (opracowanie metody wytwarzania powtok). Podkreslenia
wymaga interdyscyplinarny charakter podjetej problematyki, obejmujgcej zagadnienia z

zakresu inzynierii materiatowej oraz technologii wytwarzania.

W przegladzie literatury Doktorant przedstawit charakterystyke faz MAX, ich
wtasciwosci oraz metody syntezy. Wskazat, ze fazy MAX stanowig grupe
trojsktadnikowych weglikow i azotkéw o ogélnym wzorze M,+1AX,, gdzie M oznacza metal

przej$ciowy, A - pierwiastek z grupy 13 lub 14, natomiast X — atom wegla lub azotu.

Autor trafnie podkreslit, ze obecnos¢ silnych wigzan kowalencyjnych M-X,
charakterystycznych dla materiatow ceramicznych, oraz relatywnie stabszych wigzan o
charakterze metalicznym M-A w strukturze krystalicznej przektada si¢ na unikatowe
potaczenie wtasciwosci fizycznych i mechanicznych. W rezultacie fazy MAX taczg cechy
typowe zaréwno dla materiatéw ceramicznych (wysoka odpornos¢ termiczna, twardos¢,
odporno$¢ chemiczna), jak i metalicznych (przewodnictwo elektryczne i cieplne, pewna

plastycznos$é, zdolnos¢ do przenoszenia obcigzen).

W przegladzie literatury Doktorant omowit procesy natryskiwania cieplnego i
kinetycznego, ze szczegllnym uwzglednieniem natryskiwania na zimno (Cold Spray),

osadzania aerozolu (Aerosol Deposition, AD) oraz natryskiwania kinetycznego faz MAX.



Przedstawit charakterystyke stanowiska ACS (Aerosol Cold Spray), opracowanego
w Sieci Badawczej tukasiewicz - Poznanskim Instytucie Technologicznym przy
udziale Doktoranta, co nalezy oceni¢ jako istotny element jego wktadu

koncepcyjnego i badawczego.

W odniesieniu do faz MAX Doktorant trafnie wskazat, ze jednym Z gtéwnych
ograniczen ich szerszego zastosowania jest brak wydajnych metod syntezy
umozliwiajacych otrzymywanie tych materiatow w wiekszej skali, przy jednoczesnym
zachowaniu wysokiej czystosci fazowej. Parametr ten ma kluczowe znaczenie dla
zapewnienia stabilnych i powtarzalnych wtasciwosci eksploatacyjnych elementow

wytwarzanych z faz MAX.

Doktorant podkreslit, ze metody natryskiwania kinetycznego — W szczegolnosci
natryskiwanie na zimno oraz osadzanie aerozolu - stanowig obiecujgce technologie
wytwarzania powtok na bazie faz MAX. Wynika to z ich ograniczonego oddziatywania
cieplnego na materiat osadzany, co ma istotne znaczenie w kontekscie wrazliwosci faz

MAX na degradacjg mikrostruktury pod wptywem podwyzszonej temperatury.

Doktorant wskazat réwniez na ograniczong liczbe doniesien literaturowych
dotyczgcych wytwarzania powtok z faz MAX z wykorzystaniem niskocisnieniowego
natryskiwania na zimno (LPCS - Low Pressure Cold Spray), W szczegblnosci w zakresie
ich odpornosci korozyjnej, wysokotemperaturowej oraz wtasciwosci mechanicznych.

Zidentyfikowat tym samym wyrazng luke badawcza w tym obszarze.

Za zasadne uznat prowadzenie dalszych prac nad procesem natryskiwania
aerozolu na zimno, rozwijanym na podstawie metody LPCS, z zastosowaniem
generatora aerozolu oraz komory prézniowej charakterystycznej dla metody osadzania
aerozolu. Takie podejécie wskazuje na probe potaczenia zalet obu metod i stanowi

interesujgcy kierunek badawczy.

Doktorant podjat problem obrobki poprocesowej powtok z wykorzystaniem
spiekania swobodnego oraz spiekania iskrowo-plazmowego (SPS), a nastepnie
przeprowadzit oceng wptywu tych proces6w na mikrostrukture wytworzonych powtok,
ich wtasciwo$ci mechaniczne oraz odporno$¢ na korozjg i wysokotemperaturowe

utlenianie.



Oceniajgc czgs$¢ rozprawy dotyczaca analizy literatury Zrodtowej nalezy
stwierdzi¢, ze stanowi ona zwiezta i logiczng prezentacjg danych dotyczacych
metod wytwarzania, wtasciwoséci materiatu i powtok MAX, oraz spoéjna catosc¢
wykonang starannie pod wzgledem stylistycznym. Stwierdzam, ze rozdziat
dotyczacy przegladu literatury w petni wyczerpuje wymagania stawiane pracy
doktorskiej. W szczegblnosci nalezy podkresli¢ wysoki poziom krytycznej analizy
danych, ktére zawierajg wiedze o podstawach technologii wytwarzania powtok MAX. Ta
podstawowa wiedza jak si¢ okaze, z sukcesem zostanie wykorzystana w czesci

praktycznej. Przeglad wykonano w oparciu o szeroki zasob danych literatury zrodtowe;j.

W czesci badawczej pracy Doktorant przedstawit synteze faz MAX z

wykorzystaniem syntezy mechanicznej oraz spiekania iskrowo-plazmowego (SPS).

W uktadzie Cr-Al-C zaobserwowano wzrost intensywnosci pikow dyfrakcyjnych
faz na bazie chromu, co wskazuje na postepujaca reakcjg i tworzenie fazy docelowej. W
uktadzie Ti-Al-C (2:1:1) zidentyfikowano fazy Ti,AlC oraz TiC, natomiast dla sktadu 3:1:2
- TiC, Ti,AlC i Ti;AlC,. Wskazano na konieczno$¢ zastosowania spiekania SPS,
szczegblnie w przypadku Cr,AlC, w celu zwigkszenia czystosci fazowej materiatu.
Zasadnie podkreslono znaczenie modyfikacji sktadu mieszaniny proszkowej,
obejmujacej podwyzszong sawarto$é Al i obnizong zawartosc grafitu. Zastosowanie
spiekania SPS umozliwito uzyskanie wysokiej czystosci faz MAX: Ti,AlC (98,1%), Cr,AlC
(99,4%) oraz Ti;AlC, (99,4%).

W zakresie wytwarzania powtok Doktorant wyréznit trzy etapy procesu:
przygotowanie podtoza, przygotowanie materiatu proszkowego oraz opracowanie
parametréw natryskiwania. Przygotowanie podtoza obejmowato piaskowanie |
kulowanie, natomiast materiat powtokotwérczy uzyskano poprzez rozdrobnienie

spiekéw faz MAX. Do natryskiwania wybrano frakcje proszku o uziarnieniu <45 pm.

Na podstawie przeprowadzonych badan Doktorant okreslit kluczowe parametry
osadzania z aerozolu dla powtok Ti,AlC, CrAIC i Ti;AlC,, obejmujace m.in. temperatureg i
cisnienie gazu roboczego, predko$é przesuwu probki oraz odlegto$é wylotu dyszy od
podtoza. Na rys. 28 nie przedstawiono obrazéw catej powtoki dla wigkszych

odlegtosci dyszy od probki. Zasadne bytoby réwniez podanie grubosci powtok



uzyskanych dla kazdego zestawu parametrow (ciénienie—odleg&oéé), co
umozliwitoby petniejszg oceng efektywnosci procesu. Wyjasnienia wymaga
ponadto przyczyna warstwowej budowy powtok wytwarzanych przy cisnieniu 8 bar

oraz odlegtosciach 10115 mm.

Otrzymane powtoki poddano nastgpnie obrobce cieplnej z wykorzystaniem
spiekania swobodnego (1000 °C, 2 h) oraz spiekania iskrowo-plazmowego (1000 °C, 1
min, 16 bar). Wymaga doprecyzowania spos6b doboru temperatury spiekania
swobodnego. Z danych literaturowych wynika, ze powtoki Ti,AlC poddawane sg
zazwyczaj obrébce cieplnej w temperaturze ok. 800 °C, natomiast Cr,AlC - w ok.
700 °C, gtéwnie w celu ich krystalizacji. Zasadne jest zatem uzasadnienie warto$ci
przyjetych parametrow procesu, w szczegolnosci temperatury 1000 °C, w kontekscie jej

wptywu na stabilnosc fazowg i mikrostrukturg powtok.

W toku realizacji pracy Doktorant prowadzit badania mikrostruktury oraz sktadu
fazowego zaréwno materiatow powtokotwdrczych, jak i wytworzonych powtok. Dokonat
takze kompleksowej charakterystyki powtok, obejmujgcej oceng przyczepnosci,

odpornosci na zuzycie cierne, korozje oraz utlenianie wysokotemperaturowe.

Badania wykazaty, ze podczas osadzania powtok na bazie faz MAX nie zachodzg
przemiany fazowe ani amorfizacja struktury. W kolejnym etapie Doktorant przeprowadzit
préby technologiczne spiekania powtok metodq spiekania swobodnego oraz spiekania
iskrowo-plazmowego  (SPS). Dokonat szczegotowej charakterystyki i analizy
poréwnawczej sktadu fazowego materiatu proszkowego, powtok po natryskiwaniu oraz
po obrébce poprocesowej. Takie systematyczne i metodyczne podejscie do
opracowania technologii wytwarzania powtok wskazuje na umiejetnosé

samodzielnego prowadzenia pracy naukowej przez Doktoranta.

Badania wykazaty, ze w wyniku zastosowania procesu spiekania swobodnego w
powtokach Ti,AIC i Ti;,AlC, dochodzi do powstawania weglikéw tytanu, natomiast w
powtokach CrAlC - weglikéw chromu. Tego efektu nie zaobserwowano W przypadku
spiekania iskrowo-plazmowego (SPS), przy ktérym stwierdzono wzrost intensywnosci

sygnatéw dyfrakcyjnych odpowiadajgcych fazom MAX. Analiza mikrostruktury



wykazata, ze grubosé¢ powtok wynosi kilkadziesiat mikrometréw, jednak nie

przedstawiono doktadnych wynikéw pomiarow dla kazdej z powtok.

W wyniku spiekania swobodnego stwierdzono réwniez dyfuzje pierwiastkow
pomigdzy powtokami a podtozem stalowym. W powtokach na bazie Ti dochodzito do
tworzenia faz miedzymetalicznych, m.in. Fe,Al i Fe,Al w podtozu oraz TiC na granicy
powtoki z podtozem. W przypadku powtok Cr,AlC dyfuzja byta szczegblnie wyrazna i
wigzata sig¢ z powstawaniem weglikéw Cr,C, i CryC, oraz pojawieniem si¢ porowatosci w

powtoce.

Doktorant wykazat, ze zastosowanie spiekania iskrowo-plazmowego ogranicza
powstawanie strefy dyfuzyjnej miedzy powtokg a podtozem, zmniejsza poziom

porowatosci oraz ogranicza formowanie niepozadanych weglikow.

Zwracam uwage na wystepowanie w pracy okreslen o charakterze potocznym lub
nie w petni adekwatnych do stylu naukowego, takich jak: ,wylicencjonowane”, Ljednymz
konceptow”, ,kolizja z materiatem podtoza” czy Lintegralno$¢ powtoki”. W mojej ocenie

wskazane bytoby zastgpienie ich bardziej precyzyjna terminologig.
W odniesieniu do tej cze$ci pracy nasuwajg sie nastgpujgce uwagi i pytania:

e Na profilach liniowych EDS (rys. 33-41c) nie oznaczono osi Y. Konieczne jest
wskazanie, czy przedstawiono udziaty atomowe Czy masowe oraz czy wartosci te sg
zgodne ze sktadem faz MAX.

e Poréwnanie mikrostruktur Ti,AlC przed i po spiekaniu swobodnym (rys. 33 i 36)
sugeruje wzrost porowatosci, mimo, Zze Autor wskazuje na brak zmian morfologii;
wymaga to komentarza.

e Dlaczego tylko w przypadku powtok Cr.AlC stwierdzono zwiekszong zawartosc tlenu
aw przypadku powtoki Ti2AlC i Ti;ALC; nie?

e Nalezy wskaza¢, czy podczas spiekania stwierdzono powstawanie tlenkow wewngtrz
powtoki, poniewaz analizy EDS wykazujg podwyzszong zawartos¢ tlenu.

e Spiekanie swobodne powtok Cr,AlC zwigkszyto ich porowatos¢; w przypadku SPS
efekt ten byt mniejszy, ale rowniez zauwazalny. Warto odnies¢ si¢ do mechanizmu

tego zjawiska.



W toku pracy Doktorant przeprowadzit badania przyczepnosci powtok metodami
zrywania i poprzecznego zarysowania. Stwierdzono, ze wigkszos¢ przetomoéw zachodzi
na granicy rozdziatu kleju z powtokg, przy czym wyjatkiem jest powtoka Ti,AlC, dla ktorej
odnotowano ok. 80% przetomow kohezyjnych. Warto doprecyzowac przyczyng tego

zjawiska.

Na podstawie testow poprzecznego zarysowania wykazano, ze oba zastosowane
procesy spiekania zwigkszaja odpornosc powtok Ti,AIC i Cr,AIC na pekanie oraz
delaminacje. Doktorant ujawnit réwniez zasadnicze roznice W wptywie spiekania
swobodnego i iskrowo-plazmowego na wiasciwosci powtok CrAlC, TiAlC i Ti,ALC,.
Stwierdzono, ze oba rodzaje spiekania zwiekszajg twardosc¢ powtok na bazie Ti,
natomiast spiekanie swobodne powtok Cr,AlC powoduije jej obnizenie. W przypadku
wszystkich powtok spiekanie iskrowo-plazmowe prowadzito do zwigkszenia twardosci i

modutu Younga do wartosci zblizonych do materiatow litych.

Doktorant scharakteryzowat takze wptyw temperatury na wspo6tczynnik tarcia
oraz objeto$ciowy wskaznik zuzycia powtok w zakresie 20-600 °C. Zaobserwowano, ze
dla powtok CrAIC i Ti,AlC, w temperaturze 200 °C wspoétczynnik tarcia ulega obnizeniu,
natomiast przy 400 i 600 °C obserwuje sig jego wzrost. Na tej podstawie wyrézniono trzy

rodzaje zuzycia: abrazyjne, abrazyjno-oksydacyjne oraz oksydacyjne.

Doktorant przeprowadzit rowniez badania utleniania wysokotemperaturowego
powtok w zakresie 400-800 °C przez 500 godzin, analizujgc przy tym sktad fazowy
powierzchni po testach utleniania i tarciowo-zuzyciowych. Zgodnie z literaturg, podczas
badan powtoki Cr,AlC tworzyty tlenki glinu lub chromu oraz wegliki Cr,C,, powtoka
Ti,ALC - tlenki tytanu i AL,O5, @ powtoka Ti,AlC, - TiO,.

Na podstawie prob potencjodynamicznych wykazano, ze wszystkie powtoki
charakteryzuja sie wyzszg odpornoscia na korozje w roztworze NaCl niz podtoze ze stali

$235, przy czym najwyzszq odpornosc wykazywata powtoka Ti,AlC.



Dalsze uwagi:

e W opisie rys. 46 brakuje informaciji dotyczgcych testéw przeprowadzonych w
temperaturze 800 °C; opis dla tej temperatury powtarza fragment odnoszacy sig do
600 °C.

e Nie przedstawiono zmian masy prébek ani wynikow analizy mikrostruktury SEM po
testach utleniania, co ogranicza mozliwos¢ petnego poréwnania odpornosci powtok

na utlenianie wysokotemperaturowe.
Podsumowanie

Podsumowujac, pragne zaznaczyé, Ze powyisze uwagi nie wptywajg na
pozytywng oceng pracy, a wskazane przeze mnie btedy czy niedociggnigcia majg na
celu doprecyzowanie interpretacji wynikow oraz zwigkszenie wartosci merytorycznej
pracy.

Stwierdzam, ze rozprawa doktorska stanowi oryginalne rozwigzanie problemu
naukowego, jakim byto opracowanie podstaw technologii wytwarzania powtok typu
MAX, a Doktorant wykazat si¢ odpowiednig wiedzg teoretyczng w dyscyplinie inzynieria
materiatowa oraz umiejgtnosciag samodzielnego prowadzenia badan naukowych.
Spetnia zatem wymagania stawiane rozprawom doktorskim zgodnie z Ustawg Prawo 0
Szkolnictwie Wyzszym i Nauce z dnia 20 lipca 2018 r. Wnioskuj¢ 0 dopuszczenie

rozprawy doktorskiej do publicznej obrony.




