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Recenzja pracy doktorskiej mgr inz, Mateusza, Kamila Niedzwiedzia, pt. wLwilzalnosé
warstw ALO; ksztaltowanyeh do zastosowan (ribologicziych” opracowana na zlecenie
Rady Naukowej Instytutu Inzynierii Materialowej Uniwersytetu Slaskiego z dnia 22.06.2021,

1. Charakterystyka pracy

Recenzowana praca dotyczy oceny/analizy wplywu warunkéw wytwarzania warstw Al;O3 na
powierzehni stopu aluminium EN AW-5251 na ich budowg oraz zwilzalnos¢ powierzehni 1 w
cfekcie koncowym na wlasciwosei tribologiczne. Proces anodowania prowadzono w
elektrolicie tréjskiadnikowym (wodny roziwor HySOy, CoH204 i CgH¢O4). Badania wykonano
wg lrzech plandw. Wlasciwosel warstwy oceniano na probkach przygotowanych wg planu
eksperymentu dla trzech zmiennych wejsciowych, o trzech wartodciach: dla probek bez
obrobki cieplno-chemicznej (gestose pradowa — 2, 3, 4 A/dm’; temperatura elektrolitu - 293,
298, 303 K; czas procesu 30, 60, 90 minut); dla probek z obrébky cieplno-chemiczng (ggstose
pradowa — 2, 3, 4 Addm?; rodzaj zastosowanego zwigzku chemicznego: woda, dwuchromian
sodu, siarczan sodu; czas procesu 30, 60, 90 minut). Dodatkowo wprowadzono tzw. ,,plan
calkowity eksperymentu”, o dwéch zimiennych wejsciowych i trzech zmiennych wartodciach
(gestode pradowa — 1, 2, 3 A/dmz; temperatura elektrolitu - 283, 292, 303K; czas anodowania
ustalono na 20 minut), wg ktérego dobrano parametry anodowania probek poddanych
wybranym badaniom. Oceniano bardzo szeroki zakres parametréw wyjsciowych otrzymanych
warstw: grubosé, mikrotwardo$é, parametry stereometryczne, morfologi¢ powierzehni, kat
swilzania, swobodna energie powierzchniowa, nanostrukturg, sklad chemiczny, sklad fazowy,
wlasciwosei tribologiczne.

Podjela przez Autora tematyka stanowi istotne zagadnienie w aspekcie zaréwno
naukowyn, jak i aplikacyjnym. Analiza poruszanej temalyki w recenzowanej pracy jest
celowa i zapewnia uzyskanie nowej wiedzy teoretycznej i praktyczng;.

Recenzowana praca zawiera 131 stron, Praca skiada si¢ z czgsel tearetycznej i badawezej, w
ktorych zamieszezono 68 rysunkow i 38 tabel. Zamieszezona bibliografia zawiera 176
pozycji, w lym artykuty z czasopism naukowych o zasi¢gu $wiatowym wydane m.in. w latach
2018 - 2020. Taki zestaw literatury sugeruje, ze w pracy opisano aktualny stan wiedzy z kraju
i zagranicy.

Rozdzial pierwszy pt. ,, Wprowadzenie” zawiera informacje wstgpne nt. stopéw aluminium,
roli anodowania w zwiekszaniu  wladciwosei mechanicznych | uzytkowych stopow
aluminium. Wskazano na brak w dostepnej literaturze informacji dotyczacej wplywu obrobki
cieplno-chemicznej na zwilzalno$¢ ALOs. Podkreslono rolg zwilzania materialu w
odniesieniv do zuzycia $ciernego i przebiegu proceséw tribologicznych. W koficowym
akapicie definitywnic stwierdzono, ze brak jest publikacji dotyczacych wplywu parametrow
anodowania na zwilzalnosé Al Os.



Cze$é 1 pracy - pkt. 2. dotyczy analizy literatury, i tak w rozdziale ,2.1. Charakterystyka
aluminium i jego siopdw” przedstawiono podstawowe zalety ¢zystego aluminium, sposoby
zwickszania jego wlasciwodei, wplyw dodatkdw stopowych oraz ogélng klasyfikacje stopow
Al

Worozdziale 2.2 Warsnwy ALOz wyhvarzane i stopach aluminium” przedstawiono

informacje literaturowe na lemat warsiwy tlenkowe] ALO; nanoszonej na Al i jego stopy W
celu poprawy wlasciwoscl, Scharakteryzowano szezegblowo  proces anodowania stopow
aluminium. Opisano wplyw parametrow anodowania na jego clekty. Pizeanalizowano
budowe warstwy powstajgee] w wyniku anodowania, Omowiono rodzaje stosowanych
clektrolitow oraz metody anodowania (stalopradowe, impulsowe, prgdem zmiennym,
stalonapieciowe, pradem zmiennym nalozonym na staly). Podkreslono role warsiw Al,O3 do

zastosowail tribologicznych. Przedstawiono technologi¢ procesu anodowania oraz modele
warsiw tienkowych.

W rozdziale 2.3, Qhrébka cieplno-chemiczia warshy tlenkowyeh” podano dane literaturowe
dotyczgee klasyfikacji obrobki cieplno-chemiczne]. Przedstawiono cel i efekty obrobki
cieplno-chemicznej. Scharakteryzowano roziwory najezedeiej stosowane do obrobki cieplno-
chemicznej oraz parametry decydujgee o uszezelnieniu warstwy tlenkowey.

W rozdziale 2.4, Zwilzaliosé i kgt zwilzania powierzehni”  przedstawiono definicje
Swilzalnosel. Analizowano wplyw geometrii powierzehni na swilzalnogé. Omowiono metody
pomiary kata zwilzania (m.in. .siedzacej kropli”, .pecherzyka powietrza™, geometryczng 1
plytki Wilhelmiego).

W rozdziale .2.5. Swobodna energia powierzchniowa” przedstawiono delinicjg swobodne]
encrgii powierzchniowej (SEP). Podano metody jej wyznaczania 1 scharakteryzowano
najpopularnieisze z nich.

Rozdziat ,2.6. Tribologia i sklerometria porwierzehni” zawiera informacje o podziale badan
tribologicznych i najezescie] wystepujgeych rodzajach styku w wyniku wspblpracy réznych
clementéw. W rozdziale scharakteryzowano rowniez rodzaje testerdw do badania tarcia oraz
sposdb zastosowania testu zarysowania.

W rozdziale 2.7 Podsumowanie analizy literatury” przedstawiono streszezenie przegladu
literatury. W zasadzic whasciwe podsumowanie jest zawarle w dwéch ostatnich akapitach.

Rozdzial ,,3. Teza, cel i zakres pracy™ zawiera lezg pracy, kidra moze sugerowaé, ze tylko
swilzalnosé AlLO; moze wplywaé na wlasciwodei tribologicene wytworzonych warstw.
Oprdez tezy przedstawiono szezegbdlowo cel pracy oraz jej zakres.

Picrwszym rozdzialem czeSei badawezej jest pkt. 4. Material badwvezy” gdzie
scharakteryzowano w pierwszej kolejnosci material badawczy, tj. stop EN AW-5251 oraz
tworzywo 17W. Poprzez dobor  skojarzenia_ $lizgowepo autor sugeruje  mozliwosé
zastosowania otrzymanych wynikéw w aplikacji dotyczace] silownikdw pneumatycznych (7).

Rozdzial ,,5. Proces przygolowania probek i warstw A0 opisuje sposdb przygotowania
probek do anodowania oraz parametry anodowania wg trzech planow eksperymentu. Dwoéch
plandw planu eksperymentu dla trzech zmiennych wejsciowych: 1 - dla probek bez obrobki
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cieplno-chemicznej (ggstod¢ pradowa — 2.3, 4 A/dm?; temperatura elektrolitu — 293,298, 303
K: czas procesu 30, 60, 90 min); 2 - dla probek z obrobka cieplno-chemiczng (ggstosé
pragdowa — 2, 3, 4 A/dm?; rodzaj zastosowanego zwiazku chemicznego: woda, dwuchromian
sodu, siarczan sodu; czas procesu - 30, 60, 90 min). Jako trzeci zastosowano plan o dwoch
smicnnych wejsciowych i trzech zmiennych wartosciach {gestose pradowa — 1,2, 3 Aldm?;
{emperatura elektrolitu - 283, 292, 303K, czas anodowania ustalono na 20 min). W otym
ostatnim zastosowano zmniejszona ggstose pradows (7).

W rozdziale 6. zatytwlowanym .Aparafura i metodyka  badawezd” przedstawiono
sekwencyjnie metody zastosowanych wpracy badai: pomiar grubosci warstwy, pomiar
mikrotwardosci, test zarysowania, badania mikroskopowe, pomiar zwilzalnosel, badania
skladu chensicznego warstw, badania tribologiczne i badania geometrii powierzehni,

Dopicro w pkt. 7 pojawilo si¢ okreslenie » Badania wiasne”, wydaje sig, ze opis takich badan
juz sie rozpoczal w pki-cie 4. W ym rozdziale przedstawiono wyniki pomiaréw grubosci
warstw Al;O3 wg wszystkich trzech planow, pomiary mikrotwardosei dla czterech warstw
anodowanych w tych samych warunkach i po obrdbee cieplno-chemicznej w roznych
roztworach, Dodatkowo przedstawiono wyniki testu zavysowania dla_probek otrzymanych
zgodnie z planem calkowitym. Chociaz zdjgeia SEM przedstawiono dla wybranych probek ze
wszystkich plandw, o komputerowa analiza obrazu wraz z odpowiednimi histogramami
dotyczyla rownicz tylko probek we planu podstawowego. (Hg jakiego kiucza dobierano
badania do planéw?). Z kolei warlosel kata zwilzania zmierzono przy zastosowaniu wody, o
bromonaftalenu, gliceryny 1 dijodometanu  dia wszystkich  planow  eksperymentu i
odpowiednio obliczono wartoéci SEP przy zastosowaniu metody Owena-Wendta dla trzech
serii badan, Wyniki badan EDS i XRD zamieszezono dia wybranych probek ze wszystkich
plandw, Wyniki badan wribologicznych w postact wyznaczoncgo wspbiczynnika tarcia p oraz,
zuzycia rzpienia T7 dotyezyly dwoch pierwszych plandw eksperymentu. Na koticu rozdzialu
umieszezono . Dyskusje wynikéw”, w kiore] krotko podsumowano wyniki poszczegdinych
badan: pomiardw grubosci, bacdan mikrotwardoscei, analizy stanu powierzchni, badan SEM
zarysowan, badan kqta zwilzania, badan SEM struktury, analizy EDS, badai XRD, testow
tribologicznych oraz analizy geometrii powierzchui.

Rozprawe konczy pkt. 8 - Waioski”, ktory zawiera siedem najwazniejszych wnioskow
sformutowanych na podstawic otrzymanych wynikow.

2. Uwagi ogolne

2.1, Doktorant wlozyl ogromny wklad w wykonanie bardzo szerokiego zakresu badan, ktory
zostal przedstawiony w pracy. Dysertacja jest cickawa — szczegdlnie dobrze przyswaja sig
jej pierwsza cze$é i stanowi logiezny calogé prezentujge wplyw parametrow anodowania i
obrobki cieplno-chemicznej na wlascihwosel warstw na bazie AlO; wytwarzanych na
powietzchni stopu EN AW-5251 (AIMg2Mn0,3). By¢ moze ilos¢ przeprowadzonych
badait jest zbyt duza lub nalezaloby wprowadzi¢  zamiasl pewnych tabel wykresy,
poniewaz pewna czgd¢ analiz w drugiej czgsci pracy nie jest juz tak latwa do interpretacii.

2.2, Wprawdzie autor wspomnial o potencjalnym, mozliwym zastosowaniu przedstawionych
badan w praktyce (rozdzial 4.2.), ale badania dotycza typowych probek laboratoryjnych
(w charakterystyce materialu do wylwarzania warstw tlenkowych brak jest informacji o
wymiarach probek).



W nwigzkn z tym bardzo prosze Autora o przedstavienie potencjalnej aplikacji ywykonanych
badaty i ew. réinic wynikajgeych z o prowadzenia  procesi obrébki na  rzeczywistych
elementach.

2.3. W rozdziale 5., Proces przygotowania probek i warsiw Al03” przedstawiono trzy plany
eksperymentu, W planach wprowadzono konkretne zakresy zmiennogei wartosel
parametrow anodowania. Nie podano natomiast uzasadnienia, dlaczego takie, a nie inne
wartosel zostaly zastosowane.

Dlaiego prosze Autora o informacie na fen femal.

2.4, W analizic wynikdw — rozdzial 7 brak jest jakichkolwick zaleznosci wyrazonych w
postaci rownan — szezegolnie réwnai istotnych statystycznie, a przeciez zastosowanic
proponowanych planow eksperymentu zaklada wyznaczenia funkeji regresji w postaci
wielomianu drugiego stopnia (str. $1). Zardwno program Hartley”, jak i ., Statistica”
(modul DOE) umozliwiaig oprocz graficznego przedstawienia wynikow rowniez oceng
ich statystycznej istotnosci.

Diatego prosz¢ Autora o przedsiavvienia informacii na fen temal.

2.5. Praca zostala przygotowana bardzo starannie pod wzgledem edytorskim. W
tecenzowanym egzemplarzu  jest bardzo malo bledéw (interpunkcja, pisownia
przymiotnikow zlozonych, szyk wyrazow w sdaniu w stronie biernej). Niekiedy rysunki
Jub tabele sg za bardzo ,,sklejone” z tekstem,

3. Uwagi szezegdlowe

3.0, S 3. ,Spis tresci” — wydaje sig, ze rozdzial/tytul _Badania wlasne” powinien by¢
umieszezony znacznie wezesniej i powinien obejmowa¢ juz pki. 4 — Material
badawczy”.

3.2. St 8. Autor wspomnial o ,utwardzaniu odksztalceniowym na gorgeo”™? Bardzo proszg¢
o wyfasnienie tego terminii.

3.3, St 16. Autor ma tendencje do uzywania okreslen ,niska”, ,wysoka”. W wigkszodci
przypadkow bardziej wiadciwe byloby sformulowania ,,mala” lub ,duza” Na ww.
stronie dotyczy to porowatosei.

3.4, Str. 19. Czy grafit (o tworzywo sztuczne? Prosz¢ o wyjasnienie.

3.5, St 22. Autor bardzo czgsto stosuje wyrazenie ,,wysnuwac”, Wydaje sig, ze bardziej
trafne byloby wyrazenie ,sformulowa¢”. Dotyezy do glownie wnioskéw w réznych
czesciach pracy.

3.6. Str. 27 ,Dlugosé obrobki ciepino-chemicznej ....." Raczej .czas tryvania’”.

3.7. Str. 31. Nalezaloby uzupelni¢ przywolania literaturowe przy akapitach.

38 St 35. Moze we wzorach nalezaloby wprowadzié symbol mmozenia wiedy bytyby
bardziej czytelne ~ wzor 10, 111 inne.



3.9,

3.15,

Stp. 44, — Podsumowanie analizy literatury™. Podsumowanie wyglada raczej jak
streszezenie czescl teoretyezne). Wlasciwie tylko ostatni akapit dotyczy uzasadnicnia
podjecia tematyki ZApProponowanej w pracy.

Str. 46, Szkoda, ze w pracy nie badano rzeczywistych elementow maszyn lub nawet
wycinkow tych elementéw. Teza pracy sugeruje wylaczny wplyw  parametrow
anodowania i obrobki cieplno-chemicznej na wilzalnode warstw Al0s, jako jedyny
mechanizm zwigkszenia wlasciwoscel tribologicznych warstw.

Pros$ba o wyjasnienie,
Str. 48 Skiad chemiczny stopu zastal ¢hyba podany na podstawie glesi producenta?

W pracy dobrano skojarzenie $lizgowe: stop N AW-5251 1 tworzywo T7W, ¥ Jakich
aplikacjach spoiyka si¢ tego (ypi skojarzenia?

Str. 49 brak jest przywotan literatury w ostatnim akapicie.

St 50, W pkt. 5 Proces przygolowania probek [ warstw AlLOs™ nie podano wymiaru
probek z blachy ze stopu EN AW-5251, a tym samym brak jest wymiaréw katody
wykonanej z olowiu.

Sir. 51, W tekseie jest zdanie ,, Parametry anodowania oraz zwigzki do obrobki cieplno-
chemicznej dobrano na podstawie planow eksperymentu”. Czy rzeczywiscie tak bylo —
na jukiej podstawie zastosowano konkreine wartoSei zmiennych wejsciowych? Czy
plany eksperymentu przewidywaly jakies powtdrzenia?

. Str. 53, W picerwszym akapicic podano, ze za zmienne wejsciowe w planie calkowitym

. s ;e . R
cksperymentu przyjgto 2estosc prgdowy 0 wartosciach 2, 3 1 4 A/dm™. Tymezasem W
Tubeli 9 zastosowano wartosei 1, 213 Addm?. Jakie wartosci byly zastosowane W
rreczywistosci? Dlaczego czas anodoveania ustalono na 20 minut?

CGir 54, Punkl 6.1, powinien mie¢ raczej tytul JPomiar grubosei | mikrotwardosci

warstw”. Obecny  tytul jest niewlaseiwy, poniewaz grubost warstwy pie  jest
wlasciwoseig mechaniczng, a oprocz mikrotwardosei w ww. punkcie nie badano innych
wlasciwoscl.

Str. 55, Rysunek 29 1 opis sposobu badai powinien zostac przeniesiony do czesel
{eoretycznej - str. 43, 44.

Str. 56. Rys. 30, 31, 32, 33 powinny si¢ zaczynac¢ od wyrazu Lwzdjeeie, ew. wyglad™.

Str. 59, 60, 61. Wydaje sig, z¢ bardzie czyteine byloby przedstawienie danych z Tabel
10-12 w postaci wykresu stupkowego z naniesionymi wartosciami odchylenia.

Sir. 62, W tekécie podano, ze weglebienia do pomiary mikrotwardosci wykonano w
odleglosei 10, 15 1 20 pm, tymezasem na wykresie — Rys. 35 (st 63), wartosci
wwardodel podane sg dla odleglosei ok. 12, 28 i 43 um. Dodatkowo na zdjgelu z 1ys. 34
brak jest znacznika powigkszenia. Prosze o wyjasnienie. Dlaczego twardo$é mierzono
tvlko dia czterech probek, a nie wszystkich?



322, Str. 73, Podobnie jak w  poprzednich  rozdzialach bardzie] czytelne byloby
przedstawienie danych z Tabel 16, 17, 18. 19w postaci wykresow.

3.33. Str. 77. Dane z Tabel 20, 21 powinny by¢ rownicz przedstawione w postaci wykresow.

3.24, Str. 79, Czy rysunki 46-48 zostaly wygenerowane konkretnym programie do
statystyeznef analizy danych?

3.25. Sw. 79, 81, 82, 97, 98, 101, 102 — Rys. 46, 47, 48, 60, 61-63. Otrzymane w wyniku
eksperymentu parametry wyjsciowe wykazujg duzq zmiennos¢. By¢ moze zakres
paramelréw wejsciowych byl zbyt szeroki? — Prosba o komentarz.

3,26. Str. 91. W trakeie pomiaréw dyfrakeji rentgenowskicj (XRD) z siedmiu zastosowanych
katdw padania wigzki wybrano kal 0,5 — Dlaczego?

3.27. S(e. 96, 100, 101. Tabela 33, 35. 36, Wartoscl wyznaczonych wspolczynnikéw tarcia
podano bez odchylenia standardowego. Czy byly jakies powibrzenia eksperymeniu I
Jaka jest dokladnosé przy fak wykonmywanyeh pomiarach?

3.28. Str. 114, Pierwszy wniosek w aspekeie informacji literaturowych ze str. 45 wydaje sig
zbyl oczywistly.

329, Str. 115. W odniesieniu do wniosku 7 — proszg autora o inferprelacjg ew. wplywu
WYSTepOWania Wwarshwy Sanosmarijyeef nd warto$é wspdlezynnik tarcia.

4. Ocena koficowa pracy

Podjety w pracy temat jest jak najbardziej aktualny, poniewaz rozwijajacy sig
przemysl: maszynowy, motoryzacyjny, lotniczy wymaga stosowania coraz (o wickszej lodei
czesel wykonywanych ze stopdw melall lekkich, ktore zapewniajq polaczenie relatywnie
duzych wiagciwosei mechanicznych (w stosunku do stopow zelaza) z rewelacyjnymi
wlageiwoseiami uzytkowymi.

Przedstawione powyzej liczne uwagi 1 spostrzezenia nie zmniejszaja  wariosel
merytoryezne] pracy 1w zwigzku z tym oceniam ja pozytywnie. Badania wykonane przez
Doktoranta w ramach pracy sg bardzo szerokie (moze nawet zbyt obszerne — zmnigjszenie
sakresu badan byloby korzysme dla zwigkszenia przejrzystosci pracy) 1 stanowiq istotny
wklad w poznanie wplywu oddzialywania parametrow anodowania stalopragdowego stopu EN
AW-525] na zwilzalno$é powierzehni i w efekcie koiicowym na wilageiwodci tribologiczne
tworzonych warstw. Celem koncowym jest oczywidcie szeroko pojeta optymalizacja procesu,
ktdrej efektem powinno by¢ obnizenie kosztow eksploatacji réznych czgdéei maszyn.

Doklorant przedstawil cel pracy i sformulowal jej tezy, dla udowodnienia ktorych
wykonal badania: metalograficzne, whagciwosei mechanicznyeh, morfologii powierzehni i
wiele innych oraz odniosl wyniki eksperymentalne do  mierzonej zwilzalnosci (kgta
zwilzania), Doktorant wykazal si¢ umigjetnoeia  planowania 1 wykonywania badan
naukowych.

Otrzymane wyniki stanowig logiczng calogé, a opisane zaleznosci moga zostac
zastosowane w praktyce, przy anodowaniu konkretnych czesei maszyn | urzgdzen,




5, Wniosek koncowy

Opiniowana praca doktorska, pt. LZwilzalno§¢  warstw  ALO;  ksztaltowanych do
zastosowan tribologicznych” mgr inz. Mateusza, Kamila Niedzwiedzia spelnia ustawowe
wymagania stawiane rozprawom doktorskim (Ustawa z dnia 14.03.2003 o stopniach
naukowych i tytule naukowym) i na tej podstawie wnioskuje o dopuszezenie pana mgr inz.
Mateusza, Kamila Niedzwiedzia do publicznej obrony rozprawy przed Radg Naukowsq
Instytutu Inzynierii Materialowej Uniwersytetu Slgskiego
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