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1. Tres¢ i zakres rozprawy

Recenzowana praca dotyczy badania procesdw przyrostowego wytwarzania powlok
na podtozu niobowym. Gtéwnym przedmiotem zainteresowania doktorantki bylo okreslenie
parametrow i warunkow naktadania powtok na podiozu niobu z wykorzystaniem procesu
plazmowego utleniania elektrolitycznego oraz wyznaczenie wplywu, wartosc napigcia, czasu
obrobki oraz skladu elektrolitu na cechy stereometryczne nakladanych powlok i zmiany
charakterystyki przebiegu natezenia pradu podczas procesu PEO.

W rozdziale I Autorka opisata stan zagadnienia obejmujacy zastosowanie niobu w roznych
gateziach przemystu oraz metody otrzymywania powlok na niobie. Szczegdélowo opisuje
mechanizm plazmowego utleniania elektrolitycznego by nast¢gpnie swoja uwage
skoncentrowa¢ na powlokach PEO wytwarzanych na niobie. Na podstawie obszemej
i wnikliwej analizy stanu badan (146— pozycji literaturowych) Autorka zidentyfikowata Juki
w istniejacym stanie wiedzy i na tej podstawie sformufowata temat, pytania badawcze oraz

cel i zakres rozprawy.



W rozdziale Il Doktorantka formuje cel i zakres pracy. Jako cel podstawowy przyjmuje
wytworzenie porowatych powlok otrzymanych w  procesie plazmowego utleniania
elektrolitycznego z zastosowaniem elektrolitow wodnych oraz na bazie kwasu
ortofosforowego na podiozu niobowym, okreslenie wplywu warunkéw i parametrow
badanego procesu na charakterystyke przebiegu natezenia pradu podczas procesu PEO oraz
opisanie wplywu skiadu elektrolitu na sygnat pradowy rejestrowany podczas proceséw PEO
i skutki jakosciowe obrobki.

Rozdziat 11l zawiera opis warunkow badan, metodyki badawczej oraz aparatury
stosowanej w badaniach. W kolejnych podrozdziatach przedstawiona szczegélowo zostata
koncepcja badari, stanowisko badawcze, metody pomiarowe, przyjeta metodologie
opracowania modeli matematycznych procesu oraz weryfikacje ich adekwatnosci. Warto
oryginalnym osiagnieciem Doktorantki. Badania realizowano przy zastosowaniu
nowoczesnej, specjalistycznej aparatury.

W rozdziale IV przedstawiono opisy i rezultaty badan doswiadczalnych
realizowanych w ramach dysertacji oraz ich analize. Szeroki zakres prowadzonych badan
obejmowat:

1. Wyznaczenie rozkladéw statystycznych do motywoéw wystgpujacych w sygnale
pradowym w trakcie procesu PEO, dla przyjetego zakresu badanych zmiennych
niezaleznych tj. napiecia i czasu obrébki w elektrolicie:

« zawierajacym stezony kwas ortofosforowy(V) (85%),

e zawierajgcym 45% kwas fosforowy(V),

e zawierajacym 5% kwas fosforowy(V),

e zawierajacym stezony kwasu ortofosforowy(V) (85%) przy zmiennej ilosci
dodatku soli azotanu(V) wapnia odpowiednio: 100 g Ca(NQOs). x 4-H20O na 1 dm?
, 300 g Ca(NOs)2 x 4H0O na T dm?*, 500 g Ca(NO:s): x 4-H:0O na 1 dm?

e wodnym (wody destylowangj) przy zmiennej ilosci dodatku soli azotanu(V)
wapnia odpowiednio: 100 g Ca(NOs): x 4H:0na 1 dm?, 300 g Ca(NOs)2 x 4 Hz0
na 1dm?, 500 g Ca(NOs): x 4H:0Ona 1 dm?

2. Wyznaczenie wplywu parametréw badanego procesu tj. napigcia i czasu obrobki na
zmiany w charakterystyce przebiegu pradu po odcigciu sktadowej stalej w trakcie

procesu PEO w elektrolicie:



» zawierajacym stezony kwas ortofosforowy(V) (85%),
* zawierajacym 45% kwas fosforowy(V),
e zawierajacym 5% kwas fosforowy(V),
e zawierajacym stezony kwasu ortofosforowy(V) (85%) przy zmiennej ilosci
dodatku soli azotanu(V) wapnia odpowiednio: 100 g Ca(NOs): x 4H20 na 1
dm?, 300 g Ca(NOs): x 4H20 na 1 dm?, 500 g Ca(NOs): x 4H20 na 1 dm?
e wodnym (wody destylowanej) przy zmiennej ilosci dodatku soli azotanu(V)
wapnia odpowiednio: 100 g Ca(NOs): x 4H:Ona 1 dm?, 300 g Ca(NOa)z x 4-H20
na 1dm?, 500 g Ca(NOs)2 x 4H:O na 1 dm?
3. Analize stereometrii powierzchni powlok otrzymanych w procesie PEO dla badanego
zakresu zmiennych niezaleznych tj. napigcia i czasu obrobki oraz wymiennego wyzej

skfadu chemicznego elektrolitow.

Istolna czescig pracy jest opracowanie modeli matematycznych opisujacych wplyw
parametroéw procesu takich jak napigcie i czasu obrobki dla réznego skfadu zastosowanego
elektrolitu na sktadowe opisujgce przebieg natezenia pradu w trakcie procesu PEO.

W rozdziale V przedstawiono podsumowanie uzyskanych wynikoéw obejmujace ich
poglebiong dyskusje oraz wnioski o charakterze poznawczym. Zdefiniowano kierunki
dalszych badan.

Bibliografia obejmuje 146 pozycji literaturowych. Cytowane zrodia literaturowe sg
adekwatne do tematyki rozprawy i obejmuja aktualne artykuly z czasopism naukowych,

materiatow konferencyjnych i opracowan ksigzkowych.

2. Ocena waznosci podjetego problemu naukowego

Plazmowe utlenianie elektrolityczne nalezy do nowoczesnych metod wytwarzania
powlok na réznych podiozach. Wytwarzania powloki powstaje na skutek wyladowania w
srodowisku elektrolitu, ktoremu odpowiada szereg reakcji chemicznych i termicznych
prowadzacych do rozkladu, stopienia i zestalenia materiatlu z podiozem metalowym.
W wyniku przemian fizycznych i reakcjami chemicznymi, stopione tlenki lub sole ulegaja
zestaleniu tworzac strukture porowata. Ztozonos¢ zjawisk fizycznych determinujgcych proces
nakladania powlok w procesie POE powoduje trudnosci w identyfikacji wplywu parametrow

i warunkéw procesu na jego skutki jakosciowe.



W ostatnich latach obserwowane sg istotne zmiany konstrukcyjno-technologiczne
ukierunkowane na wykorzystanie niobu w réznych gateziach przemystu. Jednym z waznych
obszaréw badawczych w tym zakresie jest opracowanie nowych technologii, ktore umozliwia
nakiadanie powtok na podloze niobu, ktorych wiasnosci ksztaltowane beda zgodnie
z wymaganiami stawianymi przez rézne galezie przemyshi. Dotychczasowe badania
skoncentrowane sa na modyfikacji powierzchni niobu i jego stopéw z wykorzystaniem
anodyzacji, natrysku chemicznego i plazmowego czy tez metody zol-zel. Stosunkowo
niewielka liczba prac badawczych dotyczy procesu wytwarzania powlok na niobie
z wykorzystaniem plazmowego utleniania elektrolitycznego.

Ocena mozliwosci wytwarzania powfok na podlozu niobu z wykorzystaniem POE
oraz wyznaczenie wplywu parametrow i warunkow procesu na skutki jakosciowe obrobki
stanowi wazny i nowoczesny obszar badan, dotychczas nie wystarczajaco scharakteryzowany
w swietle dostgpnej literatury. Zastosowanie réznego skladu elektrolitow w potaczeniu ze
zmiang parametréw procesu PEO w istotny sposob wplywa na zmiane przebiegu procesu
wytwarzania powlok w stosunku do dotychczas opisanych w literaturze. Trudnosci
w identyfikacji wplywu parametrow procesu PEO na proces tworzenia powloki wymaga dla
nowych materiatéw takich jak niob opracowania nowych podstaw technologicznych. Dlatego
wybdr tematyki rozprawy, uwazam za stuszny zaréwno ze wzgledow poznawczych jak

i utylitarnych.

3. Ocena merytoryczna

Po zapoznaniu sie z trescig rozprawy doktorskiej Pani Agnieszki Wlodarkiewicz
stwierdzam, ze analiza stanu zagadnienia, opracowanie oryginalnego stanowiska do badan
doéwiadczalnych, dobor aparatury naukowo-badawczej, przedstawiony plan i metodyka
badann do$wiadczalnych wskazuje, 7e praca zostata zrealizowana bardzo dobrze pod
wzgledem metodycznym. Przeprowadzone badania zgodne z teorig eksperymentu
planowanego oraz opracowanie wynikdw badan, prezentujg wysoki poziom merytoryczny.

Rozprawa doktorska mgr inz. Agnieszki Wiodarkiewicz charakteryzuje si¢ wieloma
aspektami nowoséci i oryginalnosci. Zagadnienie wytworzenia porowatych powlok na
podiozu niobowym poprzez uzycie plazmowego utleniania elektrolitycznego jest tematem
aktualnym i trudnym do opisu ze wzgledu na ztozonosc zjawisk fizycznych wystepujacych

w trakcie procesu. Nalezy wyrazi¢ uznanie dla Doktorantki, za podjecie tego trudnego
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i bardzo waznego tematu w swietle potencjalnego zastosowania nowych powtok na podtozu
niobu w réznych gal¢ziach przemysiu.

Za najwigksze, oryginalne osiagniecia naukowe Doktorantki uwazam, wyznaczenie
i opisanie wplywu glownych technologicznych parametrow i warunkow procesu
plazmowego utleniania elektrolitycznego na wytwarzanie powlok na podiozu niobowym.
Wyznaczone modele matematyczne opisujace wplyw napiecia i czasu obrobki na charakter
przebiegu natezenia pradu w procesie PEO stanowia podstawe projektowania procesow
ukierunkowanych na osiggniecie okreslonych cech topografii powierzchni naktadanych
powlok.

Istotne z punktu widzenia rozszerzenia dotychczasowej wiedzy o wytwarzania
powtok na podtozu niklu z wykorzystaniem plazmowego utleniania elektrolitycznego jest
rowniez wyznaczenie wplywu skladu chemicznego zastosowanego elektrolitu na przebieg
procesu i koncowg jakos¢ powloki. Przedstawiona w rozprawie analiza wynikow badan
doswiadczalnych wraz z omowieniem zjawisk fizycznych wystepujacych w procesie PEO
i ich implikacji na proces nakladanych powlok na podtozu niobu, stanowia innowacje, ktora
istotnie poszerza dotychczasowy stan wiedzy.

Na uwage zastuguje szeroki zakres wykonanych badan doswiadczalnych obejmujacy:

* wyznaczenie rozkladow statystycznych do motywéw wystepujacych w sygnale
pradowym w trakcie procesu PEQO, dla przyjetego zakresu badanych zmiennych
niezaleznych tj. napiecia i czasu obrobki w elektrolicie i sktadu elektrolitu

e wyznaczenie wplywu parametrow badanego procesu tj. napigcia i czasu obrobki na
zmiany w charakterystyce przebiegu pradu po odcigciu skladowej stalej w trakcie
procesu PEO dla roznych sktadow elektrolitow

¢ analize stereometrii powierzchni powlok otrzymanych w procesie PEO dla badanego
zakresu zmiennych niezaleznych tj. napigcia i czasu obrdbki oraz réznego skladu
chemicznego elektrolitow.

e opracowaniec modeli matematycznych procesu dla przyjetych 2zmiennych
niezaleznych,

* wyznaczenie najkorzystniejszych parametrow statystycznych opisujacych przebieg
natezenia pradu w warunkach procesu PEO, ktore moga by¢ wykorzystane w procesie

prognozowani skutkow jakosciowych procesu.



Opiniowana rozprawa realizowana byla w oparciu o zroznicowane nowoczesne
techniki badawcze, aparature i urzadzenia technologiczne oraz stanowi istotne osiagniecie
Doktorantki w obszarze badart nad procesem nakfadania powlok na podioZzu niobu
z wykorzystaniem plazmowego utleniania elektrolitycznego.

Przeprowadzone  oryginalne  badania  doswiadczalne  mialy  charakter
interdyscyplinarny i daja naukowe podstawy do rozwoju technologii nakladania powlok na

podlozu niobu z wykorzystaniem plazmowego utleniania elektrolitycznego.

4. Uwagi do pracy

Generalnie, praca napisana jest na bardzo dobrym poziomie z zastosowaniem
wlasciwej terminologii. Niemniej jednak Autorka nie uniknela btedow jezykowych,
edytorskich i stylistycznych np.:

. str. 13, ,, Dodatkowo jego duza odpornos¢ korozyjna pozwala uzycie ......"— styl.
pozwala na uzycie,

. str. 25, ,Nastepnie nastepuje przebicie.....”, - styl,

. str. 40, , Powierzchnia probki zostala poddana szlifowaniu papierami typu SicC...."
— papierami $ciernymi z ziarnami SiC,

. str. 45, ,Istotnosé¢ wspolezynnikéw wystepujacych w réwnaniu regresji zbadano
stosujac z statystyke ...- skfadnia,

. str. 54, ,,... na przyjetym poziomie istotnoscia” — edycja,

. str. 75, ,,...wyrazony w minutach, natomiastx ..- edycja,

Przyjety w pracy podzial na rozdzialy i podrozdzialy jest poprawny przy czym opis
rozdzialu 3.2.2 Badania CLSM - w ktorym przedstawiono dzialania mikroskopu
konfokalnego nie wnosi istotnych informacji w pracy w zwiazku z czym nie powinien by¢
nadmiernie rozbudowany i mogiby stanowic czesc rozdziatu 3.

Pewien niedosyt budzi fakt braku dokladnego przestawienia typu planu badan
doéwiadczalnych oraz macierzy planowanego eksperymentu, ktéry utrudnia analize badan.
W rozprawie nie przedstawiono metodyki wyznaczania funkgji Fishera oraz odczytywania
wartoéci krytyeznej Fie dla przyjetego poziomu istotnosci a oraz liczby stopni swobody, co

utrudnia ocene poprawnosci wyznaczonych wartosci funkeji F i Fir .



Pomimo szerokiego zakresu przeprowadzonych badan w pracy nie przedstawiono
poglebionej analizy wiasnosci otrzymanych powlok.

Ponizej wymieniono uwagi o charakterze dyskusyjnym z prosbg do Autorki rozprawy

o ustosunkowanie sig:

1. W jaki sposdb zostaly przyjete zakresy zmiennosci poszezegolnych parametrow

wejsciowych w prowadzonych badaniach doswiadczalnych?

2. Jaki typ eksperymentu tréjpoziomowego zostal wykorzystany w prowadzonych

badaniach doéwiadczalnych?

3. W pracy nie przedstawiono wynikéw analizy reszt dla wyznaczonych modeli

matematycznych czy analiza reszt byta przeprowadzona?

4. W pracy nie przedstawiono oprogramowania, ktére zostalo wykorzystane do
wyznaczenia modeli matematycznych i weryfikacji ich adekwatnosci. Czy
korzystano z standardowego zestawu ,toolboxowego” do planowania i analizy
eksperymentéw w programie np. Matlab?

5. W pracy nie przedstawiono bezposredniego zwigzku pomiedzy wyznaczonymi
modelami matematycznymi a parametrami opisujacymi stereometri¢ otrzymanej

powtoki. Prosze o dyskusje tego zagadnienia.

Niezaleznie od wymienionych uprzednio uwag krytycznych nie umniejszajq one

pozytywnej oceny merytorycznej opiniowanej rozprawy doktorskiej.

5. Podsumowanie i wnioski koncowe

Uwazam, ze recenzowana rozprawa prezentuje wysoki poziom merytoryczny
i zawiera wiele elementéw nowosci i oryginalnosci. Przedstawione rezultaty majg zaréwno
istotne znaczenie naukowe jak i utylitarne i stanowia wazny wklad w rozwoj wiedzy
dotyczacej procesu nakiadania powlok na podfozu niobu z wykorzystaniem POE. Ponadto
stwierdzam, ze Autorka wykazala si¢ szeroka interdyscyplinarna wiedza, umiej¢tnoscia
planowania i realizacji badan naukowych oraz umiejetnoscia oceny uzyskanych wynikow.
Poziom naukowy analizy zjawisk fizycznych wystepujacych podczas procesu oraz
interpretacja wynikéw badan doswiadczalnych jest bardzo wysoki. Ztozonos¢ problematyki
badawczej wynika z trudnosci w opisie obiektu badan. Przeprowadzone badania obejmuja
zaréwno analize wplywu parametrow procesu takich jak napigcie i czas ale réwniez
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warunkéw obrébki w postaci réznego skfadu elektrolitu co w istotny sposéb wplywa na
zmiang przebieg procesu nakladania powtok w stosunku do dotychczas opisanych w
literaturze. Przedstawiony w rozprawie szeroki zakres przeprowadzonych prac badawczych
wraz z interpretacjy stanowi istotny i oryginalny wklad w poznanie i rozwdj technologii
nakiadania powtok na podiozu niobu z wykorzystaniem PEO i ma praktyczne zastosowanie.

Dlatego uwazam, ze zastuguje ona na wyrdéznienie.

Uwzgledniajac powyzsze stwierdzam, Ze rozprawa doktorska opracowana przez
Pania mgr. inz. Agnieszke Wlodarkiewicz pt. ,Badanie procesow przyrostowego
wytworzenia powlok, na podiozu niobowym, o rozwinigtej strukturze stereometrycznej do
zastosowan w budowie maszyn” spelnia wszystkie wymagania stawiane rozprawom
doktorskim przez obowiazujace przepisy prawa i moze by¢ dopuszczona do publicznej

obrony w dyscyplinie Inzynieria Mechaniczna.
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