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1. Podstawa opracowania
Recenzja zostata wykonana na zlecenie Rady Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki
Poznanskiej.
Podstawa prawna art. 187 Ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. ,Prawo o szkolnictwie wyzszym
i nauce” (z pdin. zm.)
Opinia dotyczaca przedmiotowej rozprawy doktorskiej zawiera trzy elementy:
1) Ocene wraz z uzasadnieniem czy rozprawa doktorska prezentuje ogélng wiedze
teoretyczng Doktoranta w dyscyplinie inzynieria materiatowa;
2) Ocene wraz z uzasadnieniem czy rozprawa doktorska wykazuje umiejetnosc
samodzielnego prowadzenia pracy naukowej przez Doktoranta ubiegajacej sie
o nadanie stopnia doktora;
3) Ocene wraz z uzasadnieniem czy rozprawa doktorska stanowi oryginalne

rozwigzanie problemu naukowego.



2. Charakterystyka i opis rozprawy
2.1 Tytut rozprawy doktorskiej aktualnos¢ podjgtego tematu

Recenzowana rozprawa doktorska podejmuje niezwykle aktualng i zarazem ambitng
problematyke z zakresu inzynierii materiatowej, zwigzang z opracowaniem i zastosowaniem
innowacyjnych materiatéw ochronnych np. dla przemystu lotniczego. Temat ten nalezy uzna¢
za wysoce nowatorski i oryginalny, zaréwno ze wzgledu na unikatowe potaczenie badan nad
synteza faz MAX (wegliki tréjsktadnikowe o rzadko spotykanych witasciwosciach) jak i rozwdj
autorskiej technologii ich nanoszenia z wykorzystaniem metody natryskiwania aerozolu na
zimno (Areosol Cold Spray). Praca wpisuje sie w $wiatowe trendy dazgce do zwiekszenia
trwatosci i efektywnosci eksploatacyjnej elementéw maszyn, a jednoczesnie proponuje wiasne,
innowacyjne rozwigzanie technologiczne o realnym potencjale aplikacyjnym i komercyjnym.
Zastosowana zmodyfikowana technologia FAST/SPS nalezy do niekonwencjonalnych technik
spiekania (a w tym przypadku takze syntezy) materiatow proszkowych i pozwala wytwarzac

materiaty o unikatowych wtasciwosciach.

2.2 Charakterystyka i ocena rozprawy - ocena metodyczna (ocena ukiadu rozprawy
doktorskiej, ocena zastosowanego pismiennictwa)

W swojej rozprawie doktorskiej Pan mgr inz. Grzegorz Kubicki podjgt temat
opracowania technologii wytwarzania powtok z faz MAX: Ti;AlC, Cr.AlC oraz TisAlC; metoda
natryskiwania aerozolu na zimno oraz przeprowadzit kompleksowg ocene ich wtasciwosci
eksploatacyjnych. Praca obejmowata takie przygotowanie materiatéw wyjsciowych, dobdr
parametrow procesu i sprawdzenie wptywu obrébki poprocesowej na mikrostrukture
i wiasnosci wytworzonych powtok.

Przewdd doktorski zostat otwarty w dyscyplinie ,lInzynieria Materiatowa”
a recenzowana rozprawa doskonale miesci sie w tej dyscyplinie. Uktad rozprawy doktorskiej ma
prawidtowg budowe, biorgc pod uwage przedstawienie klasycznego uktadu od wstepu i analizy
stanu techniki poprzez zaprezentowanie celu pracy oraz opisu czesci praktycznej
z uwzglednieniem obszernego zakresu prac technologicznych i badawczych. Rozprawa
podzielona jest na 11 czesci, w ktdrych przedstawione zostaty: abstrakt, streszczenie, dorobek
naukowy Autora, 7 czeéci dotyczacych opisu czesci teoretycznej i praktycznej pracy oraz
literatury.

We wstepie oraz w opisie opracowanej technologii Autor w skrétowy, ale metodyczny
sposob przedstawia kluczowe zagadnienia zwigzane z podjetym problemem technologiczno-
badawczym. Opisuje aktualne moizliwosci i potrzeby technologiczne w odniesieniu do

nowoczesnych materiatéw faz MAX, ich zastosowan oraz technologii wytwarzania. Autor



stusznie zauwaza, ze mimo wielu technik wytwarzania faz MAX oraz powtok z wykorzystaniem
technik natryskiwania, w przedstawionej pracy uzyskano jako pierwsze udane osadzanie
powtok faz MAX przy uzyciu techniki opartej na niskocisnieniowym natryskiwaniu na zimno.

Jednym z kluczowych etapéw prac badawczych byt wtasciwy dobér warunkéw syntezy
materiatéw. Autor celnie zwraca uwage na wystapienie reakcji egzotermicznej w mieszaninach
z tytanem, prawdopodobnie odpowiedzialnej za tworzenie sie faz TiC i Ti;AIC. Doktorant
przedstawia wyniki mechanicznej syntezy mieszanin tytanu, aluminium i grafitu, z ktérych
otrzymat proszek zawierajacy fazy Ti,AlC i TiC, natomiast synteza uktadu Cr-Al-C doprowadzita
do powstania roztworu statego Al i C w chromie. Jednocze$nie zastosowanie bezci$nieniowego
spiekania iskrowo-plazmowego, jako kolejnego etapu syntezy, umozliwito uzyskanie
materiatéw z przewaga faz MAX, przy bardzo wysokiej zawartoéci tych faz, siggajacej co
najmniej 98% masowych. W dalszych etapach doktorant zastosowat metode natryskiwania
aerozolu na zimno, co pozwolito na wytworzenie powtok ze wszystkich otrzymanych proszkow.
Nalezy zaznaczyé, ze jest to pierwsze doniesienie naukowe wskazujagce na mozliwos¢
zastosowania tej techniki do osadzania takich materiatow a uzyskane w pracy powtoki
zachowaty sktad fazowy, wykazaty korzystny stopieri zageszczenia i w zdecydowanej wigkszosci
probek nie zawieraly peknieé¢ poprzecznych. Kolejnym etapem prac technologicznych byto
zastosowanie przez Autora obrébki poprocesowej w postaci spiekania swobodnego oraz
spiekania iskrowo-plazmowego, ktére doprowadzito do zniwelowania nieciggtosci miedzy
czgstkami w powtokach Ti,AlIC i Cr,AlC, a takze do poprawy ich wtfasnosci mechanicznych.
Jednoczednie procesy te powodowaty negatywng dyfuzje aluminium do podtoza, przy czym
efekt ten jest mniej nasilony w przypadku techniki SPS ze wzgledu na znacznie krétszy czas
procesu. W przypadku powtok TisAIC; obrdbka swobodna sprzyjata powstawaniu peknieé,
natomiast zastosowanie techniki SPS powodowato jedynie nieznaczny wzrost porowatosci.

W rozdziale dotyczacym wynikéw badarn materiatowych, przedstawiono w sposéb
esencjonalny najwazniejsze metody badawcze poczawszy metod analizy sktadu
i mikrostruktury, wiasciwosci mechanicznych, badan odpornosci na utlenianie i korozje.
Przeprowadzone przez Doktoranta badania przyczepnosci wykazaty wartosci przekraczajgce
40-60 MPa dla wszystkich powtok, a wyniki testéw zarysowania wskazaty na poprawe
odpornosci na pekanie adhezyjne i kohezyjne w powtokach Ti;AIC i Cr:AlC po spiekaniu.
Wyijatek stanowity powtoki Cr,AIC spiekane swobodnie, ktére ulegaty niekorzystnej przemianie
fazowej wskutek intensywnej dyfuzji aluminium. Na podstawie przeprowadzonych badan
Doktorant wskazat, ze spetnit zatozenia celéw pracy i opracowat technologie wytwarzania,
natryskiwania oraz obrébki poprocesowej powtok z faz MAX, ktére cechowaty sie dobrg

przyczepnoscig i pozwalaty na poprawe odpornosci powierzchni na zuzycie oraz korozje.



Przedstawit takze plan dalszych badan, ktére powinny obejmowaé optymalizacje rozktadu
wielkosci i morfologii materiatu wyjsciowego, zastosowanie innych typéw faz MAX oraz
wykorzystanie dyfuzji aluminium podczas obrébki poprocesowej w celu tworzenia struktur

wielowarstwowych.
2.3 Najwazniejsze uwagi ogdine i szczegotowe

Zaprezentowana zarébwno W Opisowym wstepie teoretycznym jak  czgsci
eksperymentalnej koncepcja dotyczaca celu pracy oraz badan zostata sformutowana przez
Doktoranta poprawnie. Realizacje obszernego zakresu syntez materiatéw, faz MAX,
przeprowadzonych prac technologicznych oraz badan oceniam bardzo pozytywnie.
Eksperymentalna cze$¢ rozprawy jest klarowna i zawiera szereg wartosciowych wynikéw
i informacji (potwierdza to takie szereg 6 publikacji i 3 zgtoszen patentowych odnoszacych sig
do wynikow, w ktérych doktorant jest wspétautorem). Doceniam celnie przyjety zakres
eksperymentu oraz duza liczbe przeprowadzonych badan, takie na etapie mechanicznej
syntezy jak i optymalizacji proceséw spiekania czy otrzymywania powtfok. Sposéb
zaprezentowania wynikow, przyjety naukowy styl analiz oraz przedstawione wnioski $wiadczg
o tym, ze rozprawa doktorska wykazuje umiejetnos¢ samodzielnego prowadzenia pracy
naukowej przez Doktoranta.

Rozprawa napisana jest dobrze z zastosowaniem wiasciwej terminologii a niektére
przedstawione wyniki ukazaty sie w czasopismach o zasiggu migdzynarodowym z zakresu
inzynierii materiatowej. Jednocze$nie Autorowi nie udato sie unikng¢ zaréwno bfedow
redakcyjnych oraz merytorycznych, a w czesciach teoretycznej i badawczej sprawiajacych wrecz

wrazenie upraszczania lub stosowania skrétéw myslowych np.:

1. W czesici teoretycznej Autor wielokrotnie odnosi si¢ do prac wykonanych przez ,zespot
z uniwersytetu”, nie podajac jednak nazwisk autoréw badar, co odbiega od powszechnie
przyjetych standardéw cytowania prac naukowych. Zdarzajg si¢ jednak w pracy réwniez
poprawne odniesienia, na przyktad w podrozdziale 2.1.

2. Na stronie 21 autor wskazuje miedzy innymi, ze ze wzgledu na pole powierzchni fazy MAX
moga by¢ stosowane jako komponenty do produkcji baterii. Prawdopodobnie chodzi
jednak o duzg powierzchnie wtasciwg, a nie o catkowite pole powierzchni.

3. Niska czytelno$¢ schematdéw i rysunkéw utrudnia poprawne zrozumienie tresci pracy. Na
rysunku 6 Autor zaprezentowat ogélny schemat procesu natryskiwania ciepinego. Sposréd

znanych mi opracowar dotyczacych tej metody, przedstawiony schemat nalezy do najmniej



10.

udanych, a w mojej ocenie zawiera réwniez elementy niepoprawne. Niektére
sformutowania w pracy majg charakter bardzo ogdlny i w celu lepszego oddania naukowego
charakteru wymagatyby zdecydowanego doprecyzowania, szczegolnie w czesci
teoretycznej.

Niejednolite nazewnictwo, np. dotyczace omawianych metod przyrostowych, czesto
miesza wersje polskg z angielskg — uproszczenie do jednej wybranej formy (np. polskiej)
zdecydowanie poprawitoby czytelnos¢ przekazu (dotyczy to takze tytutu pracy).

Na stronie 35 Autor podaje, ze ciepto generowane jest w miejscach zmiany rezystywnosci
materiatu, odwotujac sie chwile wczesniej do publikacji, w ktérej spiekanie iskrowo-
plazmowe wskazano jako potencjalnie korzystng metode obrébki poprocesowej. Czy
rzeczywiscie hydroksyapatyt omawiany w publikacji wykazuje znaczgce zmiany
rezystywnosci w trakcie spiekania?

Autor w rozdziale Cel Rozprawy Doktorskiej podaje, ze ,,celem rozprawy byto opracowanie
technologii wytwarzania powfok z faz MAX metodg natryskiwania aerozolu na zimno” i juz
w nastepnym zdaniu przechodzi do stwierdzenia, ze ,w tym celu, opracowana zostata
technologia wytwarzania faz MAX z proszkéw elementarnych metodq mechanicznej
syntezy oraz spiekania iskrowo-plazmowego” - cel jest dobrze zdefiniowany, jednak

kolejny raz zauwazalne sg nadmierne skroty myslowe.
Na stronach 42 i 43 Autor opisuje proces spiekania materiatéw i dalszego przygotowania

proszkéw po rozdrobnieniu. Czy na pewno zachodzacy w czasie wygrzewania prébek bez
cisnienia w prasie SPS powinien by¢ okreslany spiekaniem czy reakcja/synteza/drugim
etapem syntezy po wstepnym procesie mechanicznej syntezy?

Czy Autor rozwazat moiliwos¢ dalszej optymalizacji dodatkéw stechiometrycznych,
zwiaszcza ze zastosowane 10% mas. nadmiaru aluminium i 10% mas. niedomiaru grafitu
wydaja sig bardzo duze? Czy Autor przewiduje w przysztosci optymalizacje tych wartosci
w celu ograniczenia strat materiatowych i poprawy kontroli sktadu?

Autor podaje na str. 53, ze zmiany temperatury w czasie spiekania mieszaniny po procesie
mechanicznej syntezy (rys. 24b) potwierdzaja wyeliminowanie reakcji egzotermicznej
zZ procesu spiekania SPS. Czym zatem jest nieopisana nagfa zmiana temperatury widoczna
na rys. 24b w okolicach 350-400°C? Czy moze wynikaé z innego procesu zachodzacego
podczas nagrzewania np. zmian oporu kontaktowego, intensywnego zageszczania lub

artefaktu pomiarowego?

Fotografie probek zaprezentowane m.in. na stronach 54 i 83 sg bardzo niskiej jakoéci.
Na poziomie rozprawy doktorskiej i przy obecnych mozliwoséciach technicznych
oczekiwane jest znacznie bardziej staranne podejécie do dokumentacji wizualnej

materiatow.



11. Na stronie 87, w tabeli 16, pojawito sie wiele drobnych btedéw edytorskich, ktére znaczaco
utrudniaja czytelng interpretacje wynikdw. W przysztosci wymagana jest od Autora wigksza
starannos$¢ redakcyjna.

12. Stosowanie cytowan stron www powinno zawiera¢ wigcej danych — przynajmniej date

dostepu (np. pierwsze 2 pozycje bibliografii).

3. Wniosek koricowy
Recenzowana rozprawa doktorska Pana mgr. inz. Grzegorza Kubickiego dotyczy

opracowania technologii wytwarzania powtok z faz MAX: Cr,AIC, Ti,AlC oraz TizAlC; z proszkéw
elementarnych tytanu, chromu, aluminium i grafitu metodg aerosol cold spray, przy czym

uzyskano czystosc fazowg powyzej 98%, co stanowi osiggniecie innowacyjne.

Podjety w rozprawie temat jest istotny i wnosi znaczacy wkiad w rozwdj dyscypliny
naukowej inzynieria materialowa. Doktorant wykazat sie umiejetnoscia planowania

i prowadzenia badar oraz merytorycznej analizy uzyskanych wynikow.

Uwazam, ze recenzowana rozprawa prezentuje szerokg wiedze teoretyczng Doktoranta
w dyscyplinie inzynieria materiatowa, poniewaz zawiera element nowosci polegajacy na
tworczym zastosowaniu proceséw mechanicznej syntezy, spiekania technika SPS oraz
niskocisnieniowego natryskiwania na zimno, co wnosi wktad do dyskusji nad rozwojem techniki
wytwarzania materiatéw i powtok z faz MAX. Uzyskane przez Doktoranta wyniki badan sa nowe
i oryginalne. Chciatbym jednoznacznie stwierdzié, ze wszystkie wskazane przeze mnie
w niniejszej recenzji btedy, uwagi i niedociagniecia nie zmieniaja mojego pozytywnego odbioru

pracy, a maja na celu poprawe warsztatu naukowego Doktoranta.

Podsumowujac stwierdzam, ze recenzowana rozprawa spetnia wymagania ustawy o stopniach
naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki okreslonej w art. 187 ustawy
z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyiszym i nauce (z péin.zm.) i wnioskuje o jej
dopuszczenie do dalszych etapéw postepowania o nadanie stopnia doktora w dziedzinie nauk

inzynieryjno-technicznych w dyscyplinie inzynieria materiatowa.




