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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr. inz. Justyny Ilony Chrzanowskiej-Gizynskiej
pt. ,,Cienkie warstwy z borkéw wolframu osadzane impulsem laserowym i metodg

rozpylania magnetronowego — wplyw parametréw procesu na osadzone warstwy”

Rozw6j techniki oraz nowoczesnych materiatow i technologii ich wytwarzania
wskazuje na rosngce zapotrzebowanie na nowe materiaty supertwarde, charakteryzujace
sie jednoczesng wysoka stabilno$cia termiczng i chemiczng oraz odpornoscia na zuzycie
$cierne. Wér6d kandydatéw na materialy supertwarde, ktore w zakresie twardosci moga
konkurowaé nawet z diamentem, literatura naukowa w tym obszarze wymienia zwigzki
metali przejs',ciowych z weglem, borem lub azotem oraz zwiagzki pierwiastkéw lekkich
takich jak bor, wegiel, azot tlen, ze szczegblnym uwzglednieniem powtok wytwarzanych z
tych materiatéw. Borki wolframu, badane juz od lat 40-stych ubiegtego wieku, znajduja
szczegblne zainteresowanie wynikajace z ich wlasciwosci oraz réznorodnosci form
wystepowania (W2B, WB, WB,, W,Bs, WB; i WBy). Materiaty te wytwarzane byly przy
pomocy réznych technik, pos$réd ktorych za najbardziej popularne mozemy uznac
osadzanie impulsem wigzki laserowej PLD, osadzania z fazy pary PVD oraz rozpylania
magnetronowego i jonowego. Jednakze dostgpna literatura, dedykowana powyzszej
tematyce, nie zawsze zawiera pelna charakterystyke wytwarzanego materiatu
uwzgledniajaca opis mikrostruktury, struktury krystalicznej, wiasciwosci mechanicznych
oraz innych cech uzytkowych. Z tego powodu, cho¢ liczne doniesienia literaturowe o
borkach wolframu pojawiaja sie juz od lat 70-tych, to nadal brakuje systematycznej analizy
ich wlasciwosci. Ponadto, w przypadku materialéw objetosciowych, o duzym udziale
atomowych boru, trudno jest uzyska¢ materiat o jednorodnej strukturze fazowej, co
powoduje takze liczne niejednoznacznosci w zakresie interpretacji wynikéw analizy sktadu

chemicznego, fazowego oraz wynikajacych witasciwosci mechanicznych.




Dlatego podjgcie badan systematyzujacych, weryfikujacych i uzupetniajacych
wiedzg w zakresie wplywu parametrow osadzania impulsem laserowym i rozpylania
magnetronowego na wiasciwosci powlok z borkéw wolframu takich jak: przenoszenie
skladu stechiometrycznego tarczy, mikrostrukture oraz jako$¢ powierzchni i twardosc,
uwazam za w petni uzasadnione.

Rozprawa doktorska Pani mgr. inz. Justyny Chrzanowskiej-Gizynfskiej pod wyZej
wymienionym tytutem, o tgcznej objgtosci 113 stronic, sklada si¢ ze streszczenia, spisu
tresci, spisu nazewnictwa i wykazu skr6téw, wprowadzenia, bedacego jednoczes$nie
pierwszym rozdzialem pracy oraz z czterech podstawowych rozdziatow, stanowigcych jej
rdzefi merytoryczny. Praca ta koficzy si¢ podsumowaniem wynikéw i wnioskami, spisem
przeprowadzonych badafi, wykazem publikacji autora, bibliografia oraz dodatkiem
dotyczacym badania twardosci cienkich warstw.

W rozdziale drugim Autorka przedstawia ogélne zasady projektowania materiatéw
supertwardych oraz dokonuje charakterystyki faz z uktadu W-B, z uwzglednieniem sktadu
chemicznego, struktury krystalicznej oraz wlasciwosci mechanicznych.

W obszernym rozdziale trzecim, obejmujacym lacznie ok. 40% objetosci rozprawy
Doktoranta omawia w sposob zwigzly aspekty dotyczace procesu wytwarzania powlok
impulsem laserowym (PLD), a takze przechodzi do zasadniczej czgéci rozprawy
dotyczacej wynikow badan wlasnych obejmujgcych: charakterystyke materiatu tarcz, opis
warunkow procesu osadzania, charakterystyke morfologii powierzchni uzyskanych powltok
z uwzglednieniem przyczyn powstawania kropli, wyniki analiz XRD oraz testu
nanoindentacji. Nalezy zauwazy¢, iz analiza stanu zagadnienia dbejmujqca przeglad 133
publikacji naukowych wyliczonych w spisie literatury, stanowi efekt selekcji obszernej
grupy artykutéw naukowych po$wigconych tej tematyce. Doktorantka umiejetnie dokonata
analizy uzyskanych wynikéw badaf i dyskusji na tle wynikéw badan innych autordw,
zweryfikowanej poprzez publikacje wlasne w renomowanych czasopismach, o zasiggu
migdzynarodowym (4 pozycje literaturowe wg bazy Web of Science).

W rozdziale czwartym, stanowigcym kolejng istotng cz¢$é dla rozprawy, Autorka
przybliza podstawowe zalozenia procesu osadzania magnetronowego i przedstawia
warunki procesowe stosowane podczas eksperymentu oraz wyniki badat strukturalnych,
sktadu chemicznego i fazowego. Istotnym elementem jest analiza wplywu parametrow
procesu (ciSnienia gazu, mocy rozpylania magnetronu oraz temperatury podtoza) na
struktur¢ uzyskiwanych powlok. Ponadto Doktorantka zaprezentowata wyniki badan

uzyskanych w testach nanoindentacji.




Nalezy podkresli¢, ze spos6b prowadzenia analizy i dyskusji uzyskanych wynikow badan
$wiadezy o duzej dojrzatosci i wiedzy Autorki rozprawy w obszarze rozwazanych
zagadnien.

Rozdzial pigty obejmuje podsumowanie zrealizowanych wynikéw badan. Autorka
wykazuje gleboka znajomo$¢ zagadnienia, przedstawia charakterystyke powstajacych
powlok wraz z mechanizmami ich powstawania, w $cistym polgczeniu z warunkami

procesu.

Krytyczna ocena pracy dotyczy zasadniczo jej struktury, a doktadnie braku pewnych
jej elementdéw oraz interpretacji uzyskanych wynikow badafh 1 obejmuje nastgpujace

uwagi:

1. Przyjeta przez Doktorantkg konwencja prezentacji pracy, poprzez podzial tematyczno-
problemowy jest jak najbardziej akceptowalna, aczkolwiek brak jednoznacznie
postawionej tezy rozprawy doktorskiej, bedacej wynikiem studiéw literaturowych jest
pewnym mankamentem. By¢ moze brak ten stat si¢ tez przyczyng nie sformulowania
w podsumowaniu (rozdzial piaty) jednoznacznie uwypuklonych wnioskow plynacych z
wynikéw badan.

2. W rozdziale 2.2 Struktury chemiczne i fazowe Doktorantka przedstawia
charakterystyke faz miedzymetalicznych borku wolframu, podajac migdzy innymi opis
komoérki elementarnej i teoretyczne widmo dyfrakcyjne. Niemniej, na widmach tych
nie wskazano, dla jakiego rodzaju promieniowania (dtugos$¢ fali) prowadzono
symulacje, co nieco utrudnia ich wykorzystanie w dalszej analizie wynikow.

3. W rozdziale 3.6.1 Tarcza WB s, na Rys. 19 przedstawiono jedynie jakosciowe wyniki
analizy sktadu chemicznego tarczy, nie komentujac obecnosci silnego piku od wegla.
Poza tym brak wynikéw ilosciowych nie pozwala na weryfikacje wynikow uzyskanych
technika XRD, zaréwno w mikro obszarach jak i co do skfadu objgtosciowego tarczy.

4. W rozdziale 3.8 Morfologia powierzchni Doktorantka stwierdza, iz na podstawie
obserwacji SEM, udokumentowanej Rys. 23 i 24, zaobserwowano nanometrycznej
wielkoéei regularne niejednorodnosci powierzchni w ksztalcie kropli. Niemniej,
fotografie przedstawione na tych rysunkach, wykonano przy powiekszeniach
niepozwalajacych na identyfikacje tak matych obiektow strukturalnych.

5. W rozdziale 3.10 Analiza XRD, na Rys. 38, nie okre§lono precyzyjnie jednostek

wynikéw analizy punktowej sktadu chemicznego (Yowag. czy %at.).




Przytoczone uwagi wyznaczaja nieznaczne obszary dyskusyjne, wymagajace
dodatkowych, nielicznych wyjasnien i uszczegétowien, niemajacych w istocie Znaczgcego

wplywu na oceng recenzowanej pracy.

Do oryginalnych osiggnig¢ Doktorantki o charakterze technologicznym i poznawczym
zaliczam:

1. Usystematyzowanie wiedzy w zakresie zjawisk zachodzacych podczas procesu
wytwarzania powtok z borkéw wolframu impulsem laserowym (PLD).

2. Wyznaczenie zalezno$ci pomigdzy parametrami procesu PLD (dtugos¢ fali
promieniowania laserowego, fluencja i temperatura podloza), a struktura i
wiasciwosciami wytwarzanych powlok.

3. Wykazanie braku wrazliwosci mikrostruktury oraz sktadu chemicznego i fazowego
powlok wytwarzanych technikg PLD na sklad chemiczny i fazowy tarcz.

4. Wyznaczenie zaleznosci pomigdzy parametrami procesu rozpylania magnetronem
(moc rozpylania, cisnienie robocze gazu i temperatura podloza), a strukturg i

wiasciwo$ciami wytwarzanych powtok.

Tres¢ rozprawy stanowi zamknietg calosé, w zwarty i przejrzysty sposob przyblizajacy
problematyke wytwarzania cienkich warstw z borkéw wolframu, technikg osadzania
impulsem laserowym i metodg rozpylania magnetronowego. Rozprawa jest napisana, z
uwzglednieniem wczesniejszych uwag, poprawnym technicznie jezykiem i posiada
starannie opracowany szatg¢ graficzng oraz stojaca na bardzo wysokim poziomie
dokumentacje z badan wiasnych.

Uwazam, ze przediozona do recenzji praca, w pelni odpowiada wymaganiom

ustawowym stawianym rozprawom doktorskim i wnioskuje o dopuszczenie jej do
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publicznej obrony.




