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RECENZIA
rozprawy doktorskiej mgr inz. Marty Janusz

pt.: , Wplyw mikrostruktury nanokompozytowych powiok wielowarstwowych typu Cr/CrN+a:C-H
na podiozu kompozytu wzmacnianego wiéknami weglowymi na ich wiasciwosci fizykochemiczne”

zrealizowanej pod kierunkiem promotora dr. hab. inz. tukasz Majora, prof. PAN

oraz promotora pomocniczego dr. inZ. Zbigniewa Starowicza

Recenzja rozprawy doktorskiej zostata opracowana na podstawie uchwaly Rady Naukowej
Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materiatowe] Polskiej Akademii Nauk w Krakowie z dnia 29.06.2017
roku oraz zlecenia Dyrektora Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materialowej PAN prof. dr. hab. inz. Pawtfa

Zieby (pismo IMIM/DP/1478/2017 z dnia 03.07.2017 r.).

1. Ocena czesci literaturowej rozprawy

Nowoczesne rozwigzania w obszarze inzynierii materiatowej skupione sg na poszukiwaniu nowych
materiaiéw zapewniajgcych odpowiednie wiasnosci funkcjonalne, dostosowane do zmieniajgcych sieg,
coraz to bardziej wymagajacych warunkow pracy elementéw konstrukcji. Obok ,klasycznych”
materiatéw inzynierskich, jakimi sg metale i ich stopy, ceramika oraz polimery, uwaga badaczy skupiona
jest materiatach kompozytowych, charakteryzujacych sie¢ mata gestoscig, duzym modutem sprezystosci,
wysokimi wiasno$ciami wytrzymatosciowymi oraz relatywnie niskimi kosztami produkcji. Jednymi
z takich materiatéw sg kompozyty zbrojone widkami weglowymi w osnowie polimerowej, tzw. CFC —
ang. Carbon Fiber Composite. Niestety, pomimo szeregu zalet wynikajacych ze szczegdlnych wiasnosci
tych materialéw kompozytowych, istotnym ograniczeniem ich stosowania jest degradacja widkien
weglowych realizowana na drodze utleniania (zwtaszcza w podwyiszonych temperaturach). Jednym ze
sposobow ochrony CFC przed degradacjg termiczng jest wytwarzanie powiok ochronnych.

Jednym z obszaréw, ktory jest bardzo intensywnie rozwijany w ramach wspéiczesnej inzynierii

materiatowe] jest inzynieria powierzchni skoncentrowana na opracowaniu i wytwarzaniu



nanostrukturalnych, funkcjonalnych powiok wielowarstwowych. Powtoki takie mogg by¢ wytwarzane
technikami fizycznego lub chemicznego osadzania z fazy gazowej (PVD i CVD) oraz z wykorzystaniem
lasera impulsowego (PLD), a takze hybrydowej metody PLD, polegajacej na réwnoczesnym lub
naprzemiennym zastosowaniu osadzania laserowego z rozpylaniem magnetronowym. Zalety
wykorzystania tych technik jest mozliwo$¢ kontrolowanego sterowania strukturg, pozwalajac na jej
optymalizacje, a w konsekwencji uzyskanie pozgdanego zespotu wiasnosci. Wspomniane powtoki
charakteryzujg sig dobrymi wiasnosciami fizyko-chemicznymi oraz mechanicznymi.

Obok zagadnien zwigzanych z technikami wytwarzania wspomnianych warstw Doktorantka w czesci
literaturowej opisata dodatkowo modele wzrostu cienkich warstw, ich strukture i zdefektowanie oraz
wptyw zdefektowania na uzyskiwane wiasnosci. Ponadto opisata strukturalny model granicy ciato state
/ ciato state.

Ostatnim rozdziatem w czesci literaturowej jest rozdziat poswiecony biomimetycznemu projektowaniu
powiok. Zagadnienia wytwarzania materiatdw inspirowanych natura sg bardzo istotne we
wspotczesnej inzynierii materiatowej. Jednakze, w moim odczuciu, Doktorantce nie w petni udato sie
przedstawic, ze wytworzone w czesci badawczej powloki opracowane zostaly wianie na bazie

biomimetyki — przedstawiony rozdziat nie koresponduje z badaniami wiasnymi.

Podsumowujgc, problematyke recenzowanej pracy doktorskiej uwazam za aktualng i uzasadniong
oraz dobrze ukierunkowang, zaréwno w aspekcie poznawczym, jak i aplikacyjnym.
Rozprawa doktorska ma tradycyjny ukfad i sklada sie czesci literaturowej (str. 9-39) oraz czesci
doswiadczalnej (str. 40-135). Spis literatury obejmuje 85 pozycji. Zaprezentowany przeglad
pi$miennictwa zostat opracowany na podstawie pozycji literaturowych w wiekszoéci obejmujacych
ostatnie dwie dekady. Prawidiowy dobér literatury $wiadczy o dobrym rozeznaniu Doktorantki
w problematyce badawczej realizowanej w réznych osrodkach inzynierii materiatlowej i biomedycznej.
Prace uzupetnia suplement zawierajacy 7 artykutow wspétautorstwa Doktorantki opublikowanych

w znaczgcych periodykach naukowych.

CzgsC literaturowag rozprawy oceniam pozytywnie. Stanowi ona wystarczajgcg podstawe

teoretyczng do opracowania podjetego tematu rozprawy.

2. Ocena czesci merytorycznej rozprawy

Recenzowana praca doktorska dotyczy uszlachetniania powierzchni kompozytéw weglowo-

weglowych (CFC) z wykorzystaniem nanokompozytowych powtok wielowarstwowych.
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W pierwszym rozdziale dotyczacym badan wiasnych Doktorantka przedstawita teze pracy, ktéra
brzmi— ,Multidyscyplinarna  charakterystyka wielowarstwowo-nanokompozytowych  powtok
ochronnych pozwala na dobér optymalnych parametréw wytwarzania powiok na podfozu kompozytu
wzmacnianego wiéknami weglowymi”. Aby udowodni¢ postawiong teze Doktorantka przedstawila
rowniez cel pracy —,,Optymalne parametry naktadania wielowarstwowo-nanokompozytowych powlok
ochronnych wytworzonych na podiozu kompozytu wzmacnianego widknami weglowymi, opracowane
na drodze wieloskalowej charakterystyki”. Nie wiem czy intencjg Doktorantki byto aby zaproponowany
cel pozostat w tym brzmieniu, czy tez w zdanie wkradt sie drobny btad edycyjny, ale w moim mniemaniu
przedstawiony cel pracy powinien brzmie¢ ,Optymalizacja parametréw naktadania wielowarstwowo-
nanokompozytowych powiok ochronnych wytworzonych na podiozu kompozytu wzmacnianego
widknami weglowymi, opracowanego na drodze wieloskalowej charakterystyki”.

Zaréwno teza pracy, jak réwniez jej cel zostaly przedstawione prawidfowo. Sg one merytorycznie
i logicznie spojne, odpowiadajg zakresowi i tematyce rozprawy oraz wiasciwie determinujg zakres

przeprowadzonych badar

W rozdziale 3 (Metodyka badan) Doktorantka zdeterminowata materiat badawczy, ktory
stanowity wielowarstwowe, nanokompozytowe, biotribologiczne powtoki typu Cr/CrN + a-C:H
implantowany nanoczastkami Cr natozone na powierzchnie kompozytéw CFC. Doktorantka doéc¢
pobieznie, acz wystarczajgco, opisata poszczegélne materiaty.

W rozdziale 3.2 (Wielowarstwowe struktury materiatéw naturalnych) Autorka wspomina, ze inspiracjg
dla zaproponowanego w pracy materiatu byly systemy biologiczne, takie Jjak np. muszle okrzemek.
Jednakie pdiniejsze analizy badanego materiatu nie wskazuja jednoznacznie na potencjale
podobienistwo. Jedynie na rys. 37 przedstawiono drobne peknigcia, ktére Doktorantka stara sie
poréwnac z kanatami wymiany gazowej okrzemek. Na marginesie, nalezatoby sig zastanowié czy takie
poréwnanie jest uzasadnione. W systemach biologicznych kanaly wymiany gazowej s3 naturalne
i pozadane, natomiast w analizowanych powtokach zidentyfikowane »kanaty” stanowig defekty
strukturalne. Przedstawione dane oraz wyniki badar nie pozwalajg na jednoznaczne zaklasyfikowanie
badanego materiatu jako materiatu biomimetycznego.

W kolejnym rozdziale (3.3) opisana zostata technika nanoszenia biotribologicznych powtok hybrydowa
metodg PLD. W ramach pracy zaproponowano 4 warianty modyfikacji powierzchni kompozytu CFC.
Powloki wytworzono w austriackim oérodku Joanneum Research Materials - Institut fiir
Oberflachentechnologien und Photonik.

W dalszych rozdziatach (3.3 + 3.9) Doktorantka opisata przyjeta metodyke badan. W rozdziale 3.9

zaproponowane zostato modelowanie wiasnosci mechanicznych oraz przeptywu ciepta przez powloke



z wykorzystaniem metody elementéw skoiiczonych. Jednakze w czesci badawczej nie podano wynikéw

zatozonego modelowania.

W kolejnym rozdziale - 4 przedstawiono wyniki przeprowadzonych eksperymentéw wraz z ich
dyskusja. W tym rozdziale, po raz pierwszy w pracy, okreslono przeznaczenie funkcjonale
zastosowanego materiatu (CFC) wraz z zaproponowang modyfikacja powierzchni (wielowarstwowe,
nanokompozytowe powioki). Wspomniano, e potencjalnym zastosowaniem tego typu powtfok sg
elementy narzadzi chirurgicznych. Dzieki okreéleniu przeznaczenia funkcjonalnego analizowanego
materiatu Doktorantka byfa w stanie wiasciwie zidentyfikowa¢ czynniki bezposrednio wplywajgce na
funkcjonalnos¢ wyrobu docelowego, takie jak: zuzycie mechaniczne, oddziatywanie czynnikéw
chemicznych i biologicznych oraz podwyiszona temperatura wynikajgca z zaproponowanej metody
sterylizacji.

W nastepnych podrozdziatach Doktorantka przedstawita wyniki zrealizowanych badan. Dzieki
wykorzystaniu nowoczesnych technik badawczych oraz umiejetnosci przedstawienia kluczowych
zagadnien w poszczegéinych obszarach materiatu, uzyskane wyniki zostaty zaprezentowane w sposéb
pozwalajgcy na ich kompleksowa ocene. Na uznanie zastuguje fakt, iz wyniki zostaty zaprezentowane
w spos6b merytorycznie spéjny, logiczny oraz bardzo przejrzysty. Generalnie, opis uzyskanych wynikéw
oraz ich dyskusje oceniam pozytywnie.

Jednakze ponizej pozwole sobie przedstawi¢ drobne uwagi merytoryczne oraz kwestie, ktére w mojej

ocenie wymagatyby nieco szerszego wyjasnienia.

1) W podrozdziale 4.1 Doktorantka scharakteryzowata mikrostrukture  wytworzonych
wielowarstwowych, nanokompozytowych powiok, wykorzystujgc w tym celu technike dyfrakgji
rentgenowskiej, jak rowniez skaningowa oraz transmisyjng mikroskopie elektronowa.
Charakterystyka mikrostruktury zewnetrznej czeéci powtoki a-C:H wykazata, ze struktura powloki
zawiera gradientowo implantowane nanoczastki weglika chromu (Cr23Cg). Natomiast wczesniejsze
opisy materiatu powioki determinowane byly jako amorficzny wegiel implantowa ny gradientowo
nanoczgstkami Cr. Oczywiscie Doktorantka podaje mechanizm tworzenia nanoczastek weglika
chromu (w plazmie — na etapie tworzenia powtoki), jednakze podanie tej informacji na poczatku
opisu materiafu pozwolitoby na uniknigcie niejednoznacznoéci.

2) W podrozdziale 4.1.2.1. Doktorantka zidentyfikowata defekt mikrostrukturalny, prowadzacy
w konsekwencji do tworzenia lokalnego wzrostu powloki typu stozkowego, wplywajgcy na
obnizenie odpornosci korozyjnej. Z uwagi na wymiary prébek oraz zastosowang metode okreslenia
odpornosci korozyjnej (woltamperometria z liniowym wzrostem napiegcia polaryzujacego) kwestia,

ktéra wymagataby przyblizenia jest, sposéb w jaki udato si¢ wyodrebni¢ jedynie obszary



zawierajace powloke typu stozkowego (obszar analizy w badaniach korozyjnych jest wiekszy niz
obszar wystepowania zdefektowanej struktury).

3) Opisujac wpltyw defektu wzrostu powtoki typu stozkowego na jej wiasnosci mechaniczne

Doktorantka zastosowata podfoze ze stali 316L. Jaki byt cel zastosowania innego podioza?
(pozostate badania przeprowadzone zostaly na podiozu CFC). Przedstawione wyniki statycznej
proby rozciggania (rys. 44) nie pozwalajg na jednoznaczne okreslenie wptywu warunkéw
nanoszenia (a nawet obecno$é lub brak powtoki) na wtasnosci mechaniczne. Nalezatoby rowniez
zwrdci€¢ uwage czy zaproponowana metoda badania (statyczna préba rozciggania) pozwala na
analize obszaru zawierajgcego jedynie defekt wzrostu powloki oraz czy odksztatcalno$é powtoki
pozwala na analizowanie jej w tak duzym zakresie przemieszczen?
Drugim scharakteryzowanym typem defektu byt defekt zwigzany z odwzorowaniem podioza. Na
powierzchni wstepnej grupy materiatéw znajdowaty sie widkna weglowe niedostatecznie gieboko
zatopione w zywicy epoksydowej (rys. 49), wptywajace na zmiane kierunku wzrostu krystalitow.
Innego rodzaju defektem opisanym przez Doktorantke byty pustki w osnowie zywicy epoksydowej,
wplywajgce na lokalne zaktécenie wzrostu powtoki oraz pojawienie sie wyraznych pekniec (rys. 53).
Z naukowego punktu widzenia przedstawione informacje sg cenne. Jednakize majgc na uwadze
ewentualny aspekt aplikacyjny nalezatoby skoncentrowa uwage na technologii zapewniajacej
odpowiednig jako$¢ materiatu podioza (CFC).

4) W rozdziale 4.8 Doktorantka skoncentrowata sie na ochronnej roli zaproponowanej powtoki przed
wysoka temperaturg (440°C) na materiat podioza (CFC). Jednakie nie uzasadnita jednoznacznie
dlaczego zdecydowata sie przeprowadzi¢c badania wysokotemperaturowe, zwilaszcza :ze
proponowanym obszarem zastosowania opracowanych materiatéw byly elementy narzedzi

chirurgicznych, dla ktérych maksymalna temperatura sterylizacji wynosi 140 °C.

Prace koriczy rozdziat 5 obejmujgcy podsumowanie wynikow badan oraz wnioski wynikajace z ich
analiz. Co prawda zakres przeprowadzonych badan byt bardzo obszerny, co w pewnym sensie
uzasadniatoby wyciagniecie wiekszej liczby wnioskdw, jednakie ilos¢ przedstawionych przez
Doktorantke wnioskéw (15), nie w petni pozwala na zorientowanie sie odnoénie ostatecznych konkluzji

merytorycznych.

3. Ocena koncowa

Opiniowana rozprawa doktorska, jak rowniez dorobek naukowy, $wiadcza o przygotowaniu

merytorycznym i biegtosci warsztatowej Doktorantki, ktdra wykazata sie umiejetnoscig planowania



badan, doboru i stosowania nowoczesnych metod badawczych oraz analizy wynikéw badan. Catos¢

rozprawy hapisana jest poprawnym jezykiem, usytutowanym na poziomie dyskursu naukowego.

Uwagi, posiadajgce w wiekszosci charakter dyskusji naukowej, przedstawione zostaly w czesciach
poswieconych ocenie czesci literaturowej i badawczej rozprawy. Uwagi edycyjne oraz drobne
niescistoéci merytoryczne zostaly przekazane Doktorantce podczas osobistej dyskusji. Uwagi
dyskusyjne zawarte w recenzji zostalty sformutowane jedynie z mysla o rozwoju i doskonaleniu
warsztatu badawczego Doktorantki.

Uzyskane w ramach pracy wyniki badan stanowity podstawe do zgloszenia projektu badawczego (NCN)
pt. ,Opracowanie oraz wieloskalowa charakterystyka nanokompozytowych powiok biologiczno-

tribologicznych o osnowie amorficznego wegla, wzmacnianych metalicznymi nanoczgstkami”.

Podsumowujac, recenzowang rozprawe doktorska oceniam pozytywnie. Na podstawie analizy
uzyskanych przez Doktorantke wynikéw badan oraz wnioskéw z niej wyptywajacych uwaiam, ze cel

pracy zostat osiggniety, a teza wystarczajgco udowodniona.

Whiosek koricowy

Na podstawie analizy rozprawy doktorskiej mgr inz. Marty Janusz pt. ,Wplyw mikrostruktury
nanokompozytowych powlok wielowarstwowych typu Cr/CrN+a:C-H na podfozu kompozytu
wzmacnianego wiéknami weglowymi na ich wiasciwosci fizykochemiczne” stwierdzam, ze zawiera ona
wartosciowe wyniki poznawcze i stanowi oryginalny i twdrczy wkiad w dyscypling inzynieria
materiatowa.

W mojej opinii rozprawa doktorska Pani mgr inz. Marty Janusz stanowi oryginalne rozwigzanie
problemu naukowego, dlatego tez, w $wietle wyzej przedstawionej, pozytywnej oceny rozprawy
doktorskiej stwierdzam, ze recenzowana rozprawa spetnia wymagania Ustawy o stopniach naukowych
i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki z dnia 14.03.2003 r. (Dz. U. poz. 595 z péin.
zm.) i wnioskuje do Rady Naukowej Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materiatowej PAN o dopuszczenie
mgr inz. Marty Janusz do dalszych etapéw przewodu doktorskiego oraz do publicznej dyskusji nad

rozprawag.




