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Recenzja rozprawy doktorskiej
pt. "Opracowanie zaawansowanych warstw ochronnych na formy do ci$nieniowego
odlewania stopéw aluminium” mgr inz. Anety Wilczek, wykonana na zlecenie Rady
Naukowej Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materialowej im. A. Krupkowskiego PAN
w Krakowie, zgodnie z pismem nr IMIM/DP/232/2021 z dnia 12 lipca 2021 r.

1. Dane ogélne

Przedlozona do recenzji rozprawa doktorska sklada sie z czes$ci kompilacyjnej
(teoretycznej), obejmujacej wstep i przeglad literatury, opisanej w trzech rozdziatach na 24
stronach tekstu z 13 rysunkami oraz 1 tabelg. Czwarty rozdziat pracy stanowiag sformutowana
teza badawcza oraz cele pracy. Druga czg$¢ rozprawy nazwana ,,Czeécig Badawcza” zawiera
w czterech rozdziatach opis wilasnych dokonaf Doktorantki z uwzglednieniem opisu
stosowanych metod badawczych oraz wynikow badan laboratoryjnych i przemystowych
implikowanych tematem rozprawy. Cz¢$¢ Badawcza konczy szeroka dyskusja uzyskanych
wynikéw, wnioskéw z niej wynikajacych oraz zacytowanych w pracy zrédel bibliograficznych.
Ta czgs¢ pracy obejmuje 122 strony tekstu wraz z 101 ilustracjami i rysunkami, 29 tabelami i

wykazem 76 pozycji literaturowych.

2. Ocena istotnoSci problemu naukowego i technologicznego oraz wyboru tematu
rozprawy

Swiatowy rynek odlewow cis$nieniowych a szczegolnie odlewow ze stopow Al odnotowuje
staly wzrost produkcji, niezaleznie od okresowych zawirowan $wiatowej ekonomii i sytuacji na
rynku paliw i surowcow. Wedtug danych za rok 2019 w Polsce wyprodukowano ponad 330 tys.
ton odlewow ze stopéw Al. Producenci odlewdw sg zmuszeni sprostaé, a niekiedy wyprzedzaé
oczekiwania kluczowych dla tej branzy odbiorcéw z przemyshu motoryzacyjnego, elektrycznego
i elektronicznego, budownictwa, a takze przemystu maszynowego. W przypadku odlewow
cisnieniowych produkowanych na potrzeby przemystu motoryzacyjnego, ktérego posrednio
dotyczy recenzowana rozprawa, nalezy zwrocié uwage, ze wobec wprowadzenia coraz bardziej
rygorystycznych norm emisji spalin, wspolczesne samochody muszg cechowaé si¢ coraz

mniejszym spalaniem paliwa. Jedng z mozliwosci osiagnigcia tego celu jest zmniejszenie



calkowitej masy pojazdu, co moze by¢ uzyskane poprzez wykorzystanie odlewow strukturalnych
wykonywanych metoda cisnieniowg ze stopéw aluminium, stanowigcych odpowiedzialne czesci
zawieszenia, stref zgniotu czy tez karoserii samochodow.

W ostatnich latach mozna zaobserwowac¢ coraz wigkszy udzial odlewow aluminiowych,
w szczegllnosci tych wytwarzanych w procesie odlewania cisnieniowego w konstrukeji
samochodow. Poza tradycyjnymi juz elementami jakimi sg bloki silnika czy loza walu
korbowego (ang. bedplate), aluminium zaczyna czgsciowo wypiera¢ stal takze w przypadku
czesci strukturalnych auta (ang. body in white).

Trend ten spowodowany jest kilkoma czynnikami. Bez watpienia gléwnym jest cheé
zmniejszenia masy samochodu, co ma bezposrednie przetozenie na spalanie oraz emisje spalin.
Przykladowo szacuje si¢, ze obnizenie catkowitej masy samochodu o 100 kg spowoduje
zmniejszenie zuzycia paliwa o okoto 0,5 I/km co z kolei przyczyni si¢ do obnizenia emisji
dwutlenku wegla do atmosfery o okoto 8,5 g/km. Dodatkowo duze elementy aluminiowe
pozwalajg uzyska¢ spore uproszczenie konstrukcji, w miejsce kilku czesci stalowych taczonych
ze soba, mozna zastosowac pojedynczy odlew.

Jednoczes$nie wyzsze wymagania stawiane sg wlasnosciom mechanicznym odlewow
o takich zastosowaniach, ktore musza zapewni¢ bezpieczefistwo o0séb podrézujacych
samochodem. Wykorzystanie specyficznych technologii faczenia (nitowanie, spawanie), jak
i sam ich rozmiar wymusza rozw6j zarGwno nowych tworzyw odlewniczych, jak i szereg zmian
w samym procesie odlewania cisnieniowego. W tym aspekcie niebagatelng role odgrywa forma
cisnieniowa. Szacuje si¢, ze koszt wytworzenia formy trwalej do odlewania ci$nieniowego
stop0w aluminium, ktéra jest dedykowana do wykonania od 100.000 do 200.000 cykli
roboczych, wynosi do okoto 30% kosztow zakupu maszyny cisnieniowej. Dla konstrukcji
odlewu wykonanego metoda cisnieniowa niezwykle istotne sg niektore, charakterystyczne dla tej
metody wytwarzania elementy, np. fakt wttaczania metalu do wneki formy na skutek dzialania
ciSnienia zewnetrznego, osiagane bardzo duze predkosci strumienia metalu w formie i kanatach
doprowadzajgcych, nieustalony (burzliwy) przeptyw metalu w formie, niepodatnos¢ formy na
dzialanie sit skurczowych odlewu, czy tez niemoznos$¢ zasilania odlewu w trakcie procesu
krzepniecia.

Wykonywanie odlewow cienkosciennych i supercienkosciennych nie jest jednak zadaniem
tatwym, gtéwnie ze wzgledu na bardzo duza zlozonos¢ konstrukcyjng form cisnieniowych
i konieczno$¢ zapewnienia maksymalnego wydtuzenia ich zywotnosci, szczegdlnie rdzeni

i matryc formujacych. W warunkach intensywnej eksploatacji te elementy robocze form sa



narazone na duze obcigzenia mechaniczno-termochemiczne, ktore moga powodowaé peknigcia
powierzchni form oraz wady typu naklejenia czy wyptukania.

Problematyka opiniowanej rozprawy miesci si¢ zatem w waznym i aktualnym obszarze
zagadnien dotyczacych wykonywania ci$nieniowych odlewdw ze stopéw Al, szczegolnie
wytwarzania warstw ochronnych na elementy robocze form metalowych. Z tego wzgledu wybor

tematu rozprawy uwazam za wazny z naukowego i technologicznego punktu widzenia.

3. Ocena merytoryczna rozprawy. Oryginalno$¢ i kompletno$¢ tez naukowych

W czgscei I rozprawy, noszacej ogolny tytut ,,Czes¢ Teoretyczna”, ktéra zostata podzielona
na trzy rozdziaty Doktorantka krétko scharakteryzowata stan badan dotyczacych zagadnienia
odlewnia wysokoci$nieniowego, zarowno pod katem stosowanych tworzyw odlewniczych,
maszyn i urzadzen do tego procesu, metod oceny jakosci odlewow jak i charakterystyki procesu
degradacji narzadzi formujacych ze szczegélnym uwzglednieniem zmeczenia cyklicznym
obcigzeniem  cieplno-mechanicznym, korozji chemicznej (prowadzacej do powstawania
naklejen) oraz erozji skutkujacej ubytkami objgtosciowymi formy. Powolano si¢ na
kilkadziesigt pozycji literatury krajowej i zagranicznej autorstwa naukowcéw z waznych
osrodkéw naukowych krajowych i zagranicznych, zajmujgcych si¢ tym zagadnieniem.
Na podstawie analizy Autorka stwierdza, ze czynnikami zdecydowanie najbardziej
wplywajgcymi na zuzycie formy sa jej whasciwosci, temperatura powierzchni oraz predko$é
metalu w szczelinie wlewowej oraz wewnatrz formy. Materiaty stosowane na formy ci$nieniowe
powinny wigc charakteryzowaé si¢ wysoka twardoscig oraz ciagliwoscig, tak by zapewnié
mozliwos¢ zapewnienia wytwarzania w niej duzej liczby cykli odlewniczych. Elementem, ktéry
W znacznym stopniu wptywa na zywotnos¢ form cisnieniowych jest pokrywanie elementéw
roboczych form (gléwnie matryc i rdzeni) twardymi, statymi powlokami ochronnymi, ktére
stanowig barier¢ izolacyjng przed reakcja formy z cieklym stopem odlewniczym. Powtoki
najcze$ciej osadza si¢ warstwami z fazy gazowej w piecach prozniowych (proces PVD-Physical
Vapour Deposition) Przeprowadzona w ramach pracy analiza literatury wykazata, ze najbardziej
odporne na dziatanie cieklego aluminium powinny by¢ powloki zawierajace takie pierwiastki jak
tytan, chrom i mangan. W wyniku przeprowadzonej analizy literatury Doktorantka stwierdzila,
ze pomimo, iz monolityczne powloki ceramiczne cechuje niski wspétczynnik tarcia, to wykazuja
one stabg adhezj¢ do podioza oraz sa kruche. Pozytywne rezultaty stosowania powlok uzyskuje
si¢ dopiero po zastosowaniu technologii ulepszania powierzchni w procesie duplex, tj. przy
nakfadaniu powlok PVD na azotowane podtoze. Zwiekszona twardos$é podtoza zapewnia lepsza

sztywnos¢ ukfadu podloze-powloka chronigc w ten sposob powloke PVD przed utrata



wewnetrznej spojnosci i przyczepnosci. Zastosowanie tak natozonych powltok powinno, poprzez
zwigkszenie odpornosci na zuzycie erozyjne oraz korozje w kontakcie z cieklym stopem
aluminium, doprowadzi¢ do wzrostu trwatosci narzedzi oraz wzrostu wydajnosci produkc;ji.
Zagadnienie nakladania, a szczegélnie niszczenia powlok PVD na cisnieniowych formach
odlewniczych jest zagadnieniem badawczym stosunkowo nowym i szczegdlnie waznym
z punktu widzenia trwalosci form. Stad uwazam, ze podjecie tej tematyki w rozprawie
doktorskiej przyczynia si¢ do bardziej szczegétowego niz dotychczas poznania w celu uzyskania
znacznego postepu w tym zakresie.

W rozdziale czwartym przedstawiono teze, cel i zakres pracy.

Ocena stanu zagadnienia na podstawie analizy danych literaturowych oraz wyniki badan
wiasnych pozwolily Doktorantce na sformutowanie nastepujacej tezy pracy:

»powloki wielowarstwowe osadzane na azotowanych podtozach ze stali do pracy na goraco

stanowig najbardziej perspektywiczne zabezpieczenie dla form odlewniczych pracujacych przy

wysokich predkosciach przeptywu oraz cyklicznych obcigzeniach cieplnych”.

Sprecyzowano réwniez cel pracy, ktory przybrat nastgpujgce brzmienie: ,,Celem pracy
bylo opracowanie zaawansowanych ceramicznych powlok wielowarstwowych, stosowanych w
systemie duplex do ochrony form do odlewania cisnieniowego”.

Realizacj¢ celu pracy zaplanowano poprzez wykonanie nastepujacych elementow
sktadowych oraz badan:

- zaprojektowanie systeméw ochronnych typu ,warstwa azotowana/powloka
wielowastwowa Cr/CrN/(ALCr,Ti,V)N zréznicowanych pod wzgledem skiadu
chemicznego warstwy wielosktadnikowej (Al,Cr,Ti,V)N,

- przygotowanie na probkach stali DIN 1.2344 systeméw ochronnych
z opracowanymi powlokami wielowarstwowymi,

- wykonanie badan  wlasciwosci  fizyko-chemicznych i  funkcjonalnych
wytworzonych powtok,

- poddanie testom eksploatacyjnym opracowanych systemow ochronnych oraz
powlok komercyjnych,

- charakterystyke mikrostruktury (SEM/TEM) i sktadu chemicznego (EDS)
testowanych powtok po natozeniu oraz po testach eksploatacyjnych.

Uwazam, ze cel oraz tezy pracy dobrze wytyczaja i uzasadniajg tok dalszych badan
zmierzajacych do ich udowodnienia.
W rozdziale 5 (II czg$¢ pracy — badawcza) przedstawiono aspekt materiatowy oraz

technologiczny zwigzany z przygotowaniem powlok PVD w warstwie typu ,duplex” wraz



z programem przeprowadzenia badan wlasnych. Dla udowodnienia przyjetej tezy i celu pracy,
zakres badan zasadniczych obejmowat:

— wytworzenie warstw ochronnych P1 i P2 na probkach badawczych ze stali DIN 1.2344,

— charakterystyke powlok P1 oraz P2 wytworzonych na probkach testowych (badania
metalograficzne oraz analiza zmian twardosci w warstwie azotowanej w funkcji odlegtosci
od powierzchni probki, badania chropowatosci oraz topografii powierzchni, badania
wilasciwosci mechanicznych, badania adhezji powtok do azotowanego podloza, badanie
odpornosci na kruche pekanie, badanie wytrzymatosci zmeczeniowej, badanie odpornosci na
zuzycie korozyjne, badanie odpornosci na zuzycie $cierne, badania mikrostrukturalne
z wykorzystaniem skaningowej i transmisyjnej mikroskopii elektronowej),

— wytworzenie warstw ochronnych P1 i P2 na wkladkach statych formy do odlewania
ciSnieniowego stopéw aluminium (obrobka cieplna wkladek formujacych, badania
twardosci, azotowanie jarzeniowe wkladek formujgcych oraz badania twardosci, pokrycie
azotowanych wkladek formujacych powlokami P1 i P2,

— proby technologiczne powtok P1 i P2 oraz powlok komercyjnych K1 i K2,

— badania zuzycia powlok P1 i P2 oraz powlok komercyjnych K1 i K2 po probach
technologicznych.

W tym rozdziale oméwiono rowniez w skrocie maszyne cisnieniowg Buhler Evolution 90
na ktérej w odlewni Limatherm wykonano proby technologiczne.

Do tej czgsci pracy Recenzent ma nastepujace uwagi i zapytania, majace na celu
uszczegotowienie dyskusji dotyczacej procesu realizowanego z wykorzystaniem tej maszyny :

1) Jaka jest srednica komory prasowania opisywanej maszyny cisnieniowej oraz jakie stosuje
si¢ jej wypelnienie?

2) Jakie sg parametry (glownie predkosé) I 11 fazy odlewania ci$nieniowego?

3) Czy predkos¢ tloka w I fazie procesu jest stala, czy tez sterowana (jest to aspekt wazny
z punktu widzenia niebezpieczenstwa zaistnienia niekorzystnego zjawiska okluzji pecherzy
powietrza przez ciekly stop odlewniczy?

4) Jaka jest warto$¢ ci$nienia doprasowania w III fazie procesu odlewania
wysokoci$nieniowego?

5) Podane w pracy predkos¢ zalewania w szczelinie wlewowej, wynoszaca 12,5 m/s (pierwsza
proba) oraz 40 m/s (druga proba) sg bardzo rézne — szczegélnie predkosé stosowana przy
pierwszej probie wydaje si¢ zanizona — czy jest ona podana prawidlowo? Na jakiej

podstawie oceniono ww. predkosci?



Innymi elementami czg$¢ rozdzialu 5 sg szczegotowo przedstawione stosowane metodyki
badawczej oraz charakterystyka aparatury. Zaréwno warunki przeprowadzonych prob, jak ich
dokumentacja zostaly zaprezentowane w pracy na bardzo wysokim poziomie.

W rozdziatach 6-8, ktére stanowia najobszerniejsza czesé pracy (str. 62+131),
przedstawiono wyniki badaf wtasnych. Wydaje si¢, ze rozdziat ten, wspolnie z dyskusja oraz
wnioskami koficowymi pracy jest rowniez najwazniejszy z punktu widzenia jej oceny.
Doktorantka wykazata si¢ w nim znakomita znajomoscig analizowanych zagadnien,
wnikliwoscig oceny oraz dojrzaloscia spostrzezen i wnioskow.

Na podstawie przeprowadzonych badaf wlasnych oraz analizy literatury przedmiotu
Doktorantka stwierdzita, ze nanoszenie na forme cisnieniowa powlok ochronnych za pomoca
metody tukowej ARC pozwolito na wytworzenie powtok wielowarstwowych P1 i P2
o zalozonych parametrach geometrycznych. W wyniku zastosowania tej metody uzyskano
zadowalajacy (50%) poziom wymieszania skladnikéw w srodku kazdej z nano-warstw.
Przeprowadzone testy eksploatacyjne powlok wykazaly, ze dominujgcym czynnikiem
powodujacym zniszczenie powierzchni formy jest szybkosé przeptywu strugi cieklego metalu
podczas procesu wypetniania formy. Przeprowadzone badania mikrostruktury pozwolity na
stwierdzenie, ze w miejscach formy gdzie wystepuje turbulentny przeplyw metalu o duzej
predkosci powloka traci cigglo$¢ znacznie szybciej niz w miejscach nie narazonych na tak
intensywny przeptyw. Innymi elementami wplywajacymi na trwatodci formy sg: temperatura
metalu, temperatura formy, czas kontaktu ciektego metalu z powloka oraz grubos¢ warstwy
nanoszonego metodg spryskiwania pokrycia oddzielajgcego.

W wyniku badan stwierdzono, ze najwolniejsze zuzycie opracowanych powtok nastepuje
W obszarach formy w ktérych nastgpuje przeplyw metalu z niskim predkosciami (do 10m/s).
Wystepuje wtedy mechanizm zuzycia warstwowego warstwa po warstwie, przy czym warstwa
najblizsza odlewu zbudowana jest z udzialem tlenku wanadu. W konsekwencji kontaktu tej
warstwy z tlenem pochodzacym z powietrza nastgpuje proces przyspieszonego utleniania, ktory
prowadzi do powstania na powierzchni formy fazy Magneli’ego. W rezultacie dziatania tego
mechanizmu uzyskuje si¢ zmniejszenie efektu nalepiania materiatu, co przyczynia si¢ do
zwigkszenia zywotnosci formy cisnieniowej. W miejscach formy, gdzie predkosci metalu sg
wyzsze (do 40 m/s) dominujacym, zidentyfikowanym przez Doktorantke, mechanizmem zuzycia
jest pocienianie powloki, powodujgce lokalne jej wyluszczenia prowadzace do odstaniania
podtoza.

Istotnym elementem prowadzonych badan byly réwniez badania mechanizmu tworzenia

si¢ naklejen na powierzchni form i rdzeni. W wyniku testéw potwierdzono mechanizm tworzenia



si¢ tych wad opracowany przez naukowcow z Chin (Yan M, Fan Z.), ktorzy proces tworzenia sie
naklejen podzielili na pig¢ etapow (I) - lokalne utworzenie powloki, (II) — tworzenie si¢ wzeru,
(IIl) - poglebianie si¢ wzeru, (IV) — laczenie si¢ wzeréw i tworzenie sie naklejenia na
powierzchni, (V) — wykruszenie powierzchni powloki. Ponadto Autorka, na podstawie
przytoczonych badan wlasnych, stwierdza, ze gléwng przyczyng =zuzycia narzadzi
zabezpieczonych powlokami jest technologia powlekania, ktéra nie gwarantuje jednolitego
potgczenia pomigdzy powlokg i forma. W miejscu polaczenia wystepuja niejednorodnosci,
mikropeknigcia i niecigglosci, ktore w polaczeniu z faktem, ze wlasciwosci fizyczne powloki
ceramicznej i stali narzedziowej sa znaczaco rézne powodujag w wyniku procesu odlewania
propagacje mikropeknie¢ i uszkodzenie powtok.

Podsumowujac bardzo dobrze przeprowadzong i udokumentowang cz¢$é badawcza pracy
Doktorantka stwierdzita, ze zaproponowane wielowarstwowe powloki z udzialem azotkéw
wanadu sa dobrym rozwigzaniem dla wydtuzenia eksploatacji form ci$nieniowych glownie ze
wzglgdu na wystgpowanie (tworzenie si¢) warstwy Magnelliego, stanowigcej dodatkowa
warstwe ~smarujagcg zabezpieczajagcg powierzchni¢ form  cisnieniowych. Kontynuacja
przedstawionych w doktoracie badan powinna w przekonaniu Recenzenta skupi¢ si¢ na
polepszeniu sily adhezji nano-warstw do podloza, gdyz to najprawdopodobniej w najwyzszym
stopniu wplywa na destrukcj¢ warstw nastepujaca w wyniku turbulentnego przeplywu cieklego
metalu.

Calos¢ pracy Autorka konczy 7 wnioskami, ktére w precyzyjny i klarowny sposéb
podsumowujg badania przeprowadzone w ramach pracy wraz z odniesieniem si¢ do tezy

gléwnej, ktora zostata udowodniona.

4. Uwagi ogolne

Praca jest dobrze napisana pod wzglgdem jezykowym, a zastosowane w niej stownictwo
odpowiada terminologii stosowanej w rozprawach naukowych. Recenzent zauwazy! nieliczne
usterki, z ktérych najwazniejszymi sa odniesienia w tekscie do zamieszczonych rysunkow. Nie
kazdy rysunek znajduje odniesienie opisowe w tekscie rozprawy, a od pewnego momentu pracy

zauwazono przesunigcie numerowania rysunkow (o +2) w tekécie w stosunku do rzeczywistych.

S. Whniosek koncowy
Pod wzgledem naukowym praca nie budzi zastrzezen. Dokonujgc podsumowania rozprawy
mozna stwierdzi¢, ze wnosi ona wiele elementow poznawczych i utylitarnych. Praca jest bardzo

szeroka i zawiera w sobie istotng wiedze dotyczacg procesdw zwiazanych z tworzeniem,



aplikacjg oraz badaniami procesu zniszczenia zaawansowanych warstw ochronnych na formy
cisnieniowe. Praca dotyczy bardzo szerokiego obszaru badawczego zaréwno w czedci
teoretycznej jak i dotyczacej badan laboratoryjnych. Jest dobrze napisana pod wzgledem
jezykowym, a zastosowane w niej stownictwo odpowiada terminologii stosowanej w rozprawach
naukowych. Sformulowana teza zostata udowodniona przy zastosowaniu metodyki badan,
sposobOw ich opracowania oraz interpretacji, ktére odpowiadajg standardom rozpraw
naukowych.

Biorac powyzsze pod uwage stwierdzam, ze praca doktorska Pani mgr inz. Anety Wilczek
pt. ,,Opracowanie zaawansowanych warstw ochronnych na formy do ci$nieniowego odlewania
stopow  aluminium”  spelnia =~ wymagania  stawiane przez Ustawe =z  dnia
14 marca 2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie
sztuki (Dz. U. 2003 nr 65 poz 595), wobec czego wnioskuj¢ do Rady Naukowej Instytutu
Metalurgii i Inzynierii Materialowej im. A. Krupkowskiego PAN w Krakowie o dopuszczenie

A/ 7

Kandydatki do publicznej obrony.



