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rozprawy doktorskiej mgr inz. Karoliny Ostrowskiej

pt.: ,Zwigkszanie trwalosci eksploatacyjnej matryc do wyciskania profili aluminiowych
z wykorzystaniem azotowania metodq ZeroFlow”.

Charakterystyka ogélna rozprawy

Opiniowana rozprawa doktorska mgr. inz. Karoliny Ostrowskiej pt.: ,, Zwigkszanie
trwatosci eksploatacyjnej matryc do wyciskania profili aluminiowych z wykorzystaniem
azotowania metodq ZeroFlow”, dotyczy zagadniefi poznawczych i aplikacyjnych uscislonych
w jej tytule. Rozprawa, liczy 109 stron i 70 pozycji cytowanej literatury. W pracy mozna
wyrozni¢ 5 gléwnych rozdziatdéw merytorycznych: Stan zagadnienia;, Cel i zakres pracy,
Metodyka badan; Badania wiasne; Podsumowanie i wnioski oraz jeden rozdziat o charakterze
informacyjnym Aplikacje przemystowe azotowania metodg ZeroFlow.

W pracy Doktorantka analizuje i omawia wyniki badan z obszaru inzynierii
materialowej i inzynierii mechanicznej. Zagadnienia przedstawione w rozprawie obejmujg
opracowanie parametrow i przeprowadzenie proceséw azotowania gazowego ZeroFlow,
charakteryzacj¢ mikrostruktury oraz wybranych wilasciwosci warstw azotowanych jak
rdwniez badania eksploatacyjne azotowanych matryc. Uwzglednienie w rozprawie badan
materialowych 1 trwalosci eksploatacyjnej, w pracy o charakterze interdyscyplinarnym,
sg w pelni uzasadnione.

Charakterystyka szczegélowa

Tytut rozprawy

Tytut rozprawy dobrze odzwierciedla zrdéznicowane prace empiryczne i poznawcze
skladajace si¢ na jej tres¢. Tytul ten nalezy odczytywaé w taki sposdb, ze przedmiotem pracy
bylo zaprojektowanie i wytworzenie warstw azotowanych o strukturze zapewniajacej wzrost

trwatosci narzedzi do wyciskania profili aluminiowych.
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Tematyka rozprawy

Tematyka rozprawy jest oryginalna, wychodzi naprzeciw oczekiwan przemystu, jest
réwniez naukowo uzasadniona. Rozprawa w swojej treéci jest interdyscyplinarna, zagadnienia
omoéwione w rozprawie obejmujg dwie dyscypliny tj. budowg i eksploatacje maszyn (obecnie
inzynieria mechaniczna) oraz inzynieri¢ materiatows. Stad tez w pracy mozna wyrézni¢ dwa
uzupelniajace sie watki zwigzane z eksploatacja i inzynierig materiatowa, $cislej inzynierig
powierzchni. Obrobki azotujace, zwlaszcza w nowoczesnych rozwigzaniach precyzyjnego
automatycznego prowadzenia procesow, sa przedmiotem duzego zainteresowania przemystu.
Wyraznie obserwuje si¢ réwniez wzrost udzialu azotowania i jego odmian w obszarze
obrébki cieplno-chemicznej czesci maszyn i narzedzi.

Obecnie, przemyst stawia coraz wyzsze wymagania wyrobom, w zakresie
powtarzalnych wlasciwosci oraz niezawodnosci podczas eksploatacji. Takie wymagania moga
spetié tylko urzadzenia sterowane komputerowo wyposazone w system symulacji procesu
i jego wynikéw. W czesei technologicznej rozprawy Doktorantka korzystala
z automatycznego sterowanego komputerowo pieca do regulowanego azotowania ZeroFlow
i symulatora kinetyki wzrostu warstwy azotowanej. Z tego tez wzgledu temat rozprawy
doktorskiej, dotyczacy wytwarzania warstw azotowanych o scisle zalozonej strukturze nalezy

uzna¢ za bardzo trafny.

Stan zagadnienia

W kolejnych rozdziatach, Doktorantka omoéwita zagadnienia dotyczgce azotowania
gazowego m.in. podstawy procesu, budowe i wlasciwosci warstw azotowanych. Nastepnie
scharakteryzowala stale przeznaczone do azotowania i wymagania dotyczgce warstw
azotowanych (rozdziat 1.1. Wybrane zagadnienia zwigzane z azofowaniem).

W rozdziale 1.2. Stosowane metody azotowania gazowego, Autorka omowita odmiany
azotowania gazowego. Krétko scharakteryzowala azotowanie w amoniaku, w amoniaku
i zdysocjowanym amoniaku oraz amoniaku i azotu, a nastgpnie szczegélowo odmiang
azotowania ZeroFlow. W kolejnym rozdziale omowila, urzadzenie do azotowania ZeroFlow
oraz budowe i zasade dzialania symulatora kinetyki wzrostu grubosci warstwy azotowanej.

W rozdziale 1.5 Doktorantka scharakteryzowata, glowny przedmiot badan, matryce
do wyciskania profili aluminiowych. Podkreslita ekstremalne warunki pracy tego narzedzia.
Temperatura wyciskania do 620°C, a predko$¢ wyciskania, moze osigga¢ 100 m/min.

Doktorantka zwrocila uwage na ztozony charakter obciazen réznych powierzchni matrycy w
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procesie wyciskania. Podczas pracy, matryca narazona jest na zuzycie przez tarcie
w podwyzszonej temperaturze, zuzycie adhezyjne oraz chemiczne.
W  zakonczeniu Doktorantka omodwilta krétko wybrane technologie inzynierii

powierzchni stosowane w celu zwiekszenia trwatosci matryc do wyciskania aluminium.

Cel i zakres pracy

Cel pracy sformutowany w rozdziale 2 dotyczy opracowania technologii azotowania
ZeroFlow matryc do wyciskania na gorgco profili aluminiowych w celu zwiekszenia ich
trwato$¢ eksploatacyjnej w poréwnaniu z procesami azotowania w warunkach komercyjnych.
Sformulowany cel pracy, implikowal zakres badan obejmujacy analize wybranych aspektow
fizyko-chemicznych azotowania oraz analize zuzycia matryc do wyciskania profili
aluminiowych. Zakres prac obejmowal réwniez zaprojektowanie i wykonanie prébek, ktore
odtwarzaly fragmenty matryc, zaprojektowanie i wykonanie procesdw azotowania matryc
oraz probek kontrolnych. Na probkach kontrolnych okreslano grubo$é warstwy azotkow
zelaza, gruboscé efektywna warstwy azotowanej wg kryterium twardo$é rdzenia + 50 VHO,1 i

twardo$¢ powierzchniowsa. Ostatnim etapem badan byly badania eksploatacyjne.

Metody badawcze

Zastosowane w rozprawie metody badawcze oceniam pozytywnie. Doktorantka
wykorzystata nowoczesng aparature i uzyta metod, jakich mozna oczekiwaé w tego rodzaju
pracy. Procesy azotowania gazowego wykonala stosujgc nowoczesny sterowany
komputerowo piec do realizacji proceséw ZeroFlow. Sklad fazowy przypowierzchniowe;
warstwy azotkow zelaza oceniano w oparciu o wyniki z symulacji procesu. W pracy
przewidziano badania struktury warstw azotowanych, twardoéci powierzchniowej oraz

badania eksploatacyjne matryc u producenta profili aluminiowych.

Wartos¢ merytoryczna rozprawy
Tres¢ rozprawy wskazuje, ze jej realizacja przebiegata zgodnie z przyjetym zakresem.
Po zaprezentowaniu podjetej problematyki badawczej i zakre$leniu obszaru prowadzonych
badan (rozdziaty 1.1, do 1.5), Autorka na podstawie analizy literatury oraz badan witasnych
sformutowala cel i zakres pracy (rozdziat 2).
Dokonania wilasne Doktorantki mozna uja¢ w 5 grup zagadnien, ktdre, stanowig
wyodrebnione rozdziaty rozprawy:
1. metodyka badan (rozdziat 3),
2. analiza wybranych aspektéw fizyko-chemicznych azotowania metodg ZeroFlow

(rozdziat 4.1),
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3. wytworzenie i ocena warstw azotowanych wytworzonych na prébkach i i matrycach

(rozdzial 4.2),

4. ocena trwaloéci eksploatacyjnej matryc (4.3),
5. podsumowanie i wnioski (rozdziat 6).

W rozdziale 3, dotyczacym metodyki badan, Doktorantka w sposéb wyczerpujacy
przedstawita: charakterystyke materialtéw uzywanych do badan, rodzaje probek, urzadzenie
i sposéb wytwarzania warstw w procesach azotowania ZeroFlow. Nastgpnie oméwita metody
badan struktury warstw oraz badania eksploatacyjne mairyc.

W rozdziale 4.1 Doktorantka oméwila m.in. wyniki badan szybkosci zmian wartos¢
potencjatu azotowego po zamknieciu doptywy amoniaku. Badania przeprowadzilta piecu
z retorta ze stali zaroodpornej oraz z Inconelu. W badaniach wykazala, ze w piecu z retorta
z Inconelu potencjal azotowy uzyskuje nowa warto$¢ znacznie szybciej niz w piecu z retorta
ze stali zaroodpornej. Doktorantka wyjasnita przyczyne roznic w szybkosci osiggania nowej
wartosci potencjalu azotowego po odcieciu doplywu amoniaku w poréwnywanych procesach.
Dhugi czas ociagania nowej wartosci potencjatu azotowego w retorcie ze stali zaroodpornej
Doktorantka tlumaczy do$¢ zawile. Twierdzac, ze utworzony w procesie dysocjacji amoniaku
wodér w reakcji zazotem tworzy amoniak, ktory hamuje spadek wartosci potencjatu
azotowego. Jako zrodlo azotu Doktorantka wskazuje retort¢ naazotowang w poprzednich
procesach. Retorta z Inconelu nie azotuje si¢, Autorka stwierdza, ze nie zachodzi w niej
reakcja rekombinacji do amoniaku, a wige brak jest czynnika hamujgcego spadek wartosci
potencjatu azotowego.

W rozdziale 4.2 Autorka podala parametry pigciu dwustopniowych procesow
azotowania matryc oraz probek kontrolnych, ktére uzyskata z symulatora ZeroFlow po
wprowadzeniu zatozefi, ktére obejmowaty sktad fazowy i grubo$¢ azotkow zelaza oraz
grubo$é¢ efektywng warstwy azotowanej. We wszystkich wariantach procesow, parametry
pierwszego stopnia byty takie same (T=490°C, t=1 h, N=15 atm™).

Poszczegdlne warianty proceséw réznity si¢ czasem drugiego stopnia i wartoscia
potencjalu azotowego (t=4,5; 55; 100h, Ny=1,0 oraz t=24 i 55h, Ny=04 atm'o’s)
we wszystkich wariantach procesow temperatura drugiego stopnia wynosita 550°C.
W wyniku tego uzyskano warstwy azotowane o réznych wiasciwosciach, ktore byty skutkiem
zréznicowane]j grubosci azotkéw zelaza, grubosei efektywnej i twardodci powierzchniowe]
warstwy azotowanej.

W rozdziale 4.3 Doktorantka omowila wyniki badan eksploatacyjnych matryc, ktore

przeprowadzono w firmie Albatros Aluminium. W badaniach eksploatacyjnych wykazano,
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ze najwiecej profili aluminiowych, wycisnieto przez forme azotowang w procesie, w ktérym
wytworzono warstwe azotowang bez azotkow zelaza (proces I st. T=490°C, t=1h,
Np =15 atm™”, 1I st. T=550°C, t=55 h, N,=0,4 atm™**).

Na podkreslenie zashuguje staranno$¢ i wnikliwo$¢ badan matrye po probach
eksploatacyjnych. Doktorantka zilustrowata na zdjeciach miejsca uszkodzen matryc po
eksploatacji. Wykazata m.in., ze w procesic wyciskania wystepuje przeniesienie materiatu
wyciskanego profilu na powierzchnie matrycy. Stwierdzila réwniez, ze jezeli warstwa
azotowana nie ma azotkow zelaza, zuzycie powierzchni podczas wyciskania wystepowato
w postaci peknigc i bruzd a na krawedziach wystgpowaly wykruszenia. W przypadku warstwy
azotowanej z warstwg azotkéw Zzelaza uszkodzenia matrycy byly rozleglejsze, a peknigcia
rozprzestrzenialy si¢ poza obszar kontaktu powierzchni z powierzchnig wyciskanego profilu.

Podsumowanie wynikéw badan i wnioski sformutowano w rozdziale 6. Podsumowanie
jest krétkie i bardzo ogdlne, natomiast wnioski zbyt szczegotowe.

Ogolnie pozytywna ocena merytorycznej wartosci rozprawy doktorskiej mgr inz.
Karoliny Ostrowskiej nie zwalnia mnie od pewnych uwag, ktére nasunely mi sie podczas
jej czytania:

1) Niektore sformulowania uzyte w rozdziale 1.1.2 Budowa fazowa i wlasciwosci
warstwy azotowanej budza watpliwosci, str. 14, 5 wiersz od dolu, Doktorantka
stwierdza cyt. ,,Faza y, w przeciwienstwie do fazy & charakteryzuje sie wysokg
twardoScig i duzq odpornoscig na Scieranie, ale mniejszq odpornoscig na korozje” .
Chee zwréci¢ uwage, ze faza € ma wyzszg twardo$¢ niz faza y°, a azotki zelaza
sg odporne na korozje. W procesie degradacji azotowanej stali, korozji ulega
podloze stalowe, a o skutecznosci ochrony przed korozjg decyduje szczelno$é
warstwy azotkow zelaza. W odroznieniu od fazy y* faza € jest najczesciej porowata
i nie chroni skutecznie podioza stalowego przed dziataniem osrodka korozyjnego,
w takim stopniu jak np. nieporowata faza y’.

2) Rozdziat 1.3.1, str. 21 wiersz 7 od dotu, Doktorantka napisala cyt. L. Maldzirski
wykazal, ze natezenie doptywu amoniaku do retorty pieca nie ma bezposredniego
wplywu na kinetyke wzrostu warstwy, a jedynie na wartosci potencjatu azotowego
N,, kiéry determinuje kinetyke wzrostu warstwy. Prosze wyjasnié, czym
determinacja N, sie przejawia.

3) Rozdzial 1.3.1 Podstawy metody ZeroFlow — str. 22, 6 wiersz od doltu, Doktorantka

napisata cyt. - precyzyjna kontrola wartosci potencjatu azotowego N, (realizowana
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poprzez kontrole natgzenia doptywu NH3 do retorty pieca) oraz réwnowagowy
charakter procesu umozliwiajq wysokq dokladnosé w ksztattowaniu wytwarzanych
warstw o budowie jedno-, dwu- lub trdjstrefowej, - proszg wyjasni¢, na czym

polega réwnowagowy charakter procesu i dlaczego umozliwia wysokg doktadnosé.

4) Wyjasnienia dilugiego czasu osiggania nowej wartosci potencjalu azotowego po

odcigciu doplywu amoniaku w retorcie ze stali zaroodpornej s3, w mojej ocenie,
nieuprawnione z kilku powodow: (i) wartodci potencjalu azotowego i natgzenia
przeplywu przed zamknigciem w kazdym w poréwnywanych procesach sg rozne,
(ii) synteza amoniaku w warunkach cisnienia atmosferycznego jest bardzo mato
prawdopodobna, (iii) azot atomowy tworzacy si¢ podczas odazotowania retorty,
rekombinuje do azotu czgsteczkowego zanim wejdzie w reakcje¢ tworzenia
amoniaku. Taka oryginalng hipoteze nalezaloby potwierdzi¢ kilkoma

eksperymentami.

5) Na rys.4.17 pokazano mikrostruktury warstwy azotowanej bez warstwy azotkow,

6)

7)

8)

natomiast mikrostruktury pokazane na rys. 4.27 ¢, d posiadaja warstwe azotkow
zelaza o grubosci kilku mikrometrow, sg to mikrostruktury z réznych miejsc
matrycy. Warstwy byly wytworzone przy tych samych parametrach. Brakuje mi
komentarza.

Whiosek 1, Stwierdzenie, ze budowa fazowa warstwy azotowanej ma istotne
znaczenie, jest oczywiscie prawdziwe, problem w tym, ze nie znalazlem wynikow
badan sktadu fazowego.

Whioski 2-4, Doktorantka poréwnuje trwalo$é matryc azotowanych w procesie
ZeroFlow do trwalosci, jakie uzyskiwano w procesach komercyjnych, nie
charakteryzujgc proceséw komercyjnych.

Whniosek 7, nie poparty wynikami badan XRD.

Uwaga o charakterze terminologicznym:

Autorka uzywa bardzo czesto terminu, zapozyczonego z j. angielskiego, ,biala

warstwa”

w polskiej literaturze naukowej uzywa si¢ okreslenia warstwa azotkow zelaza lub

wegloazotkow zelaza.

Oryginalnosé naukowa i aplikacyjna rozprawy

Rozprawa doktorska megr inz. Karoliny Ostrowskiej jest pracg oryginalng, majaca

istotne znaczenie dla praktyki. Oryginalnymi elementami pracy w mojej ocenie sa: (i)

wykorzystanie symulatora ZeroFlow do wyznaczania parametrow procesow azotowania
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dla uzyskania warstw azotowanych o zlozonej budowie. Wykorzystanie symulacji,
umozliwilo zmniejszenie liczby bardzo czasochlonnych i przez to kosztownych
eksperymentéw. Nalezy podkreslié, ze czas procesu gwarantujgcy uzyskanie warstwy
azotowanej o wymaganych whasciwoscig eksploatacyjnych wynosit 56 h bez uwzglednienia
czasu nagrzewania i chtodzenia wsadu. (ii) Zaprojektowanie probek kontrolnych, ktore
odwzorowywaly istotne powierzchnie matryc do wyciskania profili aluminiowych
wykluczylo to konieczno$¢ pozyskiwania probek do badan metalograficznych z matryc,

ktérych wykonie jest bardzo kosztowne.

Stopien rozwigzania zagadnienia

Oceniam, pozytywnie. Doktorantka osiggneta postawiony cel pracy. Do osiagniecia,
ktérego zastosowala ograniczona, ale wystarczajaca, liczbg kosztownych eksperymentow.
Opracowane procesy regulowanego azotowania ZeroFlow matryc do wyciskania profili

aluminiowych mogg by¢ zastosowane w szerszej skali.

Uklad tresci i opracowanie edytorskie

Ukltad tresci rozprawy, typowy dla sprawozdania z pracy badawczej. W pracy nie ma
podsumowania zagadnienia, ktore powinno zawiera¢ jego krytyczng analize. Co prawda
Doktorantka napisata, ze cel pracy sformulowala na podstawie analizy stanu zagadnienia,
szkoda, ze nie umiescita analizy w podsumowaniu stanu zagadnienia.

Rozdzial 5 Aplikacje przemystowe azotowania metodg ZeroFlow jest interesujgcy w

swojej tresci, ale bardziej pasowatby w zakonficzeniu rozprawy.

Whiosek konicowy

Stwierdzam, ze rozprawa doktorska mgr inz. Karoliny Ostrowskiej jest pracg
wartoéciowa i pozyteczng przede wszystkim ze wzglgdu na praktyczne wykorzystanie
wynikéw badan. Uzyskane przez Doktorantk¢ wyniki badan wzbogacajg dotychczasows
wiedze o mozliwodciach procesu azotowania gazowego ZeroFlow. Doktorantka osiggneta
zalozony cel, wykazujac przy tym duzg sprawno$é techniczng.

Rozprawa doktorska mgr inz. Karoliny Ostrowskiej spelnia wymagania przewidziane
w Ustawie Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce z dnia 20 lipca 2018 r. z pozniejszymi
zmianami, a jej tre$¢ w odpowiada dyscyplinie naukowej inzynieria mechaniczna. Wnoszg
o dopuszczenie mgr inz. Karoliny Ostrowskiej do publicznej obrony przed Radg Dyscypliny

Inzynieria mechaniczna Politechniki Poznanskie;j.
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