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RECENZJA
rozprawy doktorskiej mgr. inz. Grzegorza Maciaszka
pt. ,,Analiza wptywu parametréw procesu fizycznego osadzania z fazy gazowej z
odparowaniem za pomocag wigzki elektronéw EB-PVD na wtasciwosci uzytkowe powtokowej

bariery cieplnej TBC osadzonej na podtozu z nadstopu niklu”

Podstawe do przygotowania recenzji stanowito pismo RM-530-03-03/2025 z dnia
3 czerwca 2025 r. Przewodniczgcego Rady Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki

Rzeszowskiej im. Ignacego tukasiewicza, dr. hab. inz. Macieja Motyki, prof. PRz.

Wprowadzenie

Praca doktorska zostata zrealizowana pod opiekg promotora dr. hab. inz. Andrzeja
Nowotnika, prof. PRz. Liczy 107 stron, zawiera 42 rysunki i 15 tabel. Zawiera wprowadzenie,
studium literaturowe, podsumowanie stanu zagadnienia oraz cel pracy, wyniki badan
wtasnych, podsumowanie oraz bibliografie. W czesci literaturowej obejmujacej 31 stron jako
motywacje do podjecia tematyki badan Doktorant wskazat zapotrzebowanie na dane
dotyczgce zardwno warunkow osadzania i wytwarzania powtok ceramicznych w procesie EB-
PVD, jak i modyfikacji parametrow procesu przygotowania powierzchni podtoza. Doktorant
dobrze scharakteryzowat proces EB-PVD (fizycznego osadzania z fazy gazowej z
odparowaniem za pomocag wigzki elektronéw), jego kluczowe parametry, a takze budowe na

podstawie urzgdzenia SMART COATER firmy ALD Vacuum Technologies GmbH w



Uczelnianym Laboratorium Badan Materiatow dla Przemystu Lotniczego znajdujacego sie w
Politechnice Rzeszowskiej. Na podstawie przeprowadzonej analizy literatury Doktorant
przedstawit podsumowanie stanu zagadnienia, a takze sformutowat cel pracy, jakim byto
okreslenie warunkéw procesu umozliwiajgcych uzyskanie najlepszych w badanym zakresie
wtasciwosci mechanicznych i fizycznych powtok. W tym miejscu chciatbym zaznaczyé¢, ze
wtasciwosci mechaniczne nalezg do wtasciwosci fizycznych. Doktorant sformutowat teze
pracy, ktéra brzmi ,,Parametry procesu EB-PVD, w tym prad emisji wigzki elektronéw oraz
cisnienie w komorze roboczej, jak i rowniez stan powierzchni miedzywarstwy determinowany
parametrem Ra, ksztattujg morfologie i mikrostrukture powtoki ceramicznej, wptywajac na
jej przyczepnosé do podtoza oraz odpornosé na degradacje w warunkach cyklicznej zmiany
temperatury i naprezen wewnetrznych. Tym samym determinujg wtasciwosci uzytkowe
powtokowych barier cieplnych oraz ich trwatos¢ podczas eksploatacji.”

Czes$¢ badawecza pracy liczy 45 stron, w ktérej Doktorant scharakteryzowat metodyke
oraz materiat do badan, wyniki badan wptywu obrébki mechanicznej miedzywarstw na
chropowatos¢ i mikrostrukture powtokowych barier cieplnych a takze wptywu pradu emisji i
cisnienia w komorze roboczej na mikrostrukture powtokowych barier cieplnych. W dalszej
czesci pracy Doktorant analizowat wyniki badan przyczepnosci, wyniki préby zarysowania
(scratch test) powtokowych barier cieplnych oraz ich odpornosé na cykliczne utlenianie.

Praca zakoriczona jest podsumowaniem oraz bibliografig liczacag 134 pozycje, a takze

streszczeniem w jezyku polskim i angielskim.

Ocena merytoryczna pracy

W pracy, Doktorant szczegétowo scharakteryzowat proces fizycznego osadzania
zfazy gazowej z odparowaniem za pomoca wigzki elektronow (EB-PVD). Doktorant dogtebnie
opisat zarobwno aspekty technologiczne, jak i czynniki wptywajgce na ostateczng jakos¢
powtoki, co swiadczy o bardzo dobrej znajomosci tematu. Szczegdétowo przedstawit
charakterystyczne cechy urzadzenia SMART COATER. Wartosciowe jest wyrdznienie
i opisanie czynnikdéw technologicznych wptywajacych na przebieg procesu. Doktorant,

w oparciu o analize danych literaturowych oraz badan wtasnych, podzielit parametry



procesu na dwie grupy: Parametry wejsciowe - to te, ktére mozna kontrolowac i definiowaé
przed rozpoczeciem procesu. Doktorant stusznie wskazat, ze do kluczowych parametrow
naleza: cisnienie w komorze roboczej, przeptyw gazow procesowych (argonu i tlenu),
predko$é¢ podawania materiatu ceramicznego, czas trwania procesu. Zmienne wynikowe —
to parametry, ktére sag rezultatem dziatania parametréow wejsciowych. Nalezg do nich:
temperatura podtoza podczas procesu, szybkosé odparowania materiatu ceramicznego,
geometria chmury par ceramicznych. Doktorant trafnie scharakteryzowat wptyw tych
czynnikdw na wtasciwosci wytwarzanej powtoki, podkreslajgc miedzy innymi, ze
temperatura podtoza i natezenie pradu sa kluczowe dla uzyskania struktury
krystalicznej oraz odpowiedniej szybkos$ci osadzania, co bezposrednio wptywa na rozmiar
krysztatow i porowatos¢ powtoki. Doktorant wyjasnit, dlaczego konieczne jest dozowanie
tlenu do komory w celu skompensowania jego ubytku podczas odparowywania wlewka
ceramicznego, co jest istotne dla zachowania stechiometrycznego sktadu powtoki. Na
podkreslenie zastuguje takze uwzglednienie predkosci obrotu elementdéw jako czynnika
rownie istotnego dla uzyskania struktury krystalicznej jak temperatura podtoza, co swiadczy
o kompleksowym podejsciu do problemu. Praca zawiera kluczowe etapy obrdébki cieplnej po
osadzaniu, co dopetnia obraz catego procesu technologicznego. Doktorant stusznie
stwierdza, ze ze wzgledu na bardzo wysokie koszty systemow EB-PVD (ponad 10 mln USD),
producenci OEM rzadko prowadza wtasne, kompleksowe badania nad optymalizacjg
parametrow procesu dla nowych materiatéw stosowanych w lotnictwie. Brakuje rowniez
spojnych baz danych, ktére pozwalatyby na jednoznaczng ocene wptywu parametréw
procesuistanu podtoza (miedzywarstwy) nawtasciwosci powtok ceramicznych pracujacych
w ekstremalnych warunkach. Te dane sa chronione przez firmy stosujace systemy EB-PVD.
W pracy wykorzystano przemystowy system SMART COATER firmy ALD, co znaczaco
zwieksza praktycznag wartos¢ uzyskanych wynikow.

Sformutowana przez Doktoranta teza - wskazujgca, ze stan powierzchni oraz
parametry EB-PVD decydujg o mikrostrukturze i trwatosci powtoki — zostata uzasadniona.

Stuszna jest réwniez uwaga o niedostatkach literatury zarowno w zakresie wptywu



parametréw EB-PVD, jak i przygotowania powierzchni podtoza, cho¢ ta ostatnia dotyczy
gtéwnie wtasciwosci miedzywarstwy, a nie samego procesu osadzania.

Doktorant wykazat sie szerokim zakresem wiedzy teoretycznej na temat
powtokowych barier cieplnych i materiatow ceramicznych stosowanych w procesach
ich wytwarzania, a w szczegolnosci wptywu parametréw technologicznych fizycznego
osadzania z fazy gazowej z odparowaniem za pomoca wigzki elektronéw (EB-PVD) na

wtasciwosci powtok.

We wstepie i przegladzie literatury nie ustrzegt sie jednak od btedéw, m.in.:

W rozdziale dotyczgcym warstw aluminidkowych Doktorant stwierdzit, ze w procesie
aluminiowania dyfuzyjnego czyste aluminium jest osadzane na powierzchni nadstopu niklu.
W rzeczywistos$ci do wytwarzania tych warstw wykorzystuje sie lotne halogenki glinu, a nie
czyste aluminium.

Omawiajgc miedzywarstwy aluminidkowe i ich modyfikacje, Doktorant stwierdza, ze
»Obecnos¢ Zr oraz Ti powoduje dwukrotne zwiekszenie przyczepnosci warstwy AlL,O, do
czystego Ni, natomiast dodatek Hf trzykrotnie zwieksza adhezje tlenku do miedzywarstwy.”.
Nie podat jednak odnosnika do literatury.

Doktorant, omawiajac dziatanie CMAS (calcium-magnesium-alumino-silicates),
zasugerowat, ze powoduje ono odparowanie tlenku Y,0; z YSZ. Jednak Y,O; nie odparowuje,
lecz reaguje ze sktadnikami CMAS, co prowadzi do zubozenia YSZ w Y,0; i destabilizaciji
tlenku cyrkonu, ktéry moze przemieni¢ sie w faze jednoskosna.

Na stronie 25, w opisie sktadu chemicznego YSZ, doktorant podat zawartos¢ tlenku
itru jako 7-8% mas., podczas gdy na Rys. 26 na osi odcietych przedstawiono wartosci
w procentach molowych. Ponadto, w podpisie pod Rys. 26 nie zastosowano indeksow
dolnych ,,ZrO2 - Y203”.

Szczegodtowy opis aparatury, ktory przedstawiono na stronach 30-33 powinien jednak

znalezé sie w czesci poswieconej badaniom wtasnym.



Na stronie 40 Doktorant wskazat kluczowa role jaka odgrywa predko$¢ obrotowa
elementéw pokrywanych w procesie EB-PVD. Czy Doktorant uwzglednit wptyw tego
kluczowego parametru? Jesli nie, to dlaczego?

Na stronie 43 stwierdzono: ,,Biorgc pod uwage te czynniki, w pracy przeprowadzono
badania majace na celu ocene wptywu wybranych parametrow procesu EB-PVD na
wtasciwosci uzytkowe powtokowych barier cieplnych. Badania skoncentrowano na ocenie
wptywu stanu powierzchni metalicznej miedzywarstwy (po obrébce mechanicznej) oraz
wptywie parametrow procesu osadzania na morfologie, mikrostrukture i przyczepnosé
powtok ceramicznych”. W tytule rozprawy nalezato wiec uwzglednié to, ze Doktorant badat

wptyw wybranych parametrow na wtasciwosci powtok.

W czesci badawczej rozprawy przedstawiono sposéb przygotowania prébek oraz
zaplanowanie serii eksperymentéw w celu oceny wptywu parametréow procesu EB-PVD na
wtasciwosci powtok TBC. Na wstepnie przygotowanych probkach z nadstopu Inconel 718
wytworzono aluminidkowa miedzywarstwe dyfuzyjng metoda bezkontaktowg (Above The
Pack), uzyskujgc warstwe o sredniej grubosci ok. 60 pum i chropowatosci Ra w zakresie 0,9-
1,2 ym.

Prébki poddano trzem wariantom obrébki mechanicznej: szlifowaniu z uzyciem
papierow SiC o gradacjach 320 i 500 oraz polerowaniu zawiesing diamentowg. W celach
poréwnawczych uwzgledniono réwniez prébki bez obrébki po osadzeniu warstwy
aluminidkowej. Przeprowadzono czternascie proceséw osadzania powtok YSZ metoda
EB-PVD, réznicujac chropowatos¢ miedzywarstwy (procesy I-lll), prad emisji (procesy
IV-VI), ci$nienie w komorze (procesy VII-IX), a w przypadku proceséw X-XIV - badajac
wptyw uprzedniego polerowania na cykliczne utlenianie przy zachowaniu statych
parametréw osadzania. Dla oceny zaroodpornosci prébki poddano testowi cyklicznego
utleniania w temperaturze 1050 °C. Zaproponowany zakres badan i analizowanych
parametréw technologicznych nalezy uznaé za trafny, Swiadczacy o bardzo dobrym
rozeznaniu Doktoranta w zakresie wptywu czynnikoéw technologicznych na proces EB-

PVD oraz o umiejetnosci samodzielnego prowadzenia pracy naukowej. Nalezy rowniez



podkresli¢, ze badania prowadzone byty wykorzystujac urzadzenie majace potencjat
zastosowania w przemysle.

Na podstawie przeprowadzonych badan Doktorant m.in. ujawnit wptyw obroébki
powierzchniowej miedzywarstwy na chropowatos¢ powtoki ceramicznej. W czesci
dotyczacej obréobki mechanicznej miedzywarstwy w sposoéb jasny i przekonujacy wykazano,
ze obnizenie parametru chropowatosci Ra (poprzez szlifowanie lub polerowanie) prowadzi
do zmniejszenia chropowatosci powtoki oraz uzyskania jednorodnej, uporzadkowanej
struktury kolumnowej. Stwierdzit rowniez, ze zwiekszenie pradu wigzki wptywa na wzrost
temperatury podtoza oraz zwiekszenie szybkosci osadzania powtoki ceramicznej. Doktorant
przedstawit i omowit wyniki odpornosci na cykliczne utlenianie, ktére stanowig mocny punkt
pracy. Powtoki osadzone na miedzywarstwie po polerowaniu nie wykazywaty delaminacji do
300 h w temperaturze 1050 °C, a pierwsze oznaki rozwarstwienia pojawiaty sie dopiero po
320-380 h. Utrzymanie wytrzymatosci adhezyjnej = 60 MPa po 100-300 h utleniania
potwierdzaja wysokg trwatos¢ powtok EB-PVD. Stanowi to niewatpliwie osiaggniecie
Doktoranta w zakresie analizy wptywu parametréw osadzania na wtasciwosci
powtokowych barier cieplnych oraz badan nad podstawami technologii ich

wytwarzania.

Uwagi i komentarze do czesci badawczej:

Czym Doktorant kierowat sie wybierajagc  jako miedzywarstwe powtoke
aluminidkowa, podczas gdy w obecnie stosowanych technologiach wykorzystuje sie powtoki
aluminidkowe modyfikowane platyng? Takie podejscie umozliwitoby pordwnanie
uzyskanych wynikoéw z wiekszg iloscig wynikéw prezentowanych w literaturze.

Doktorant przedstawit schemat wptywu chropowatosci podtoza (miedzywarstwy) na
kierunek wzrostu kolumn powtoki ceramicznej otrzymanej metoda EB-PVD. Szkoda, ze
Doktorant nie wykonat doktadnych badan z wykorzystaniem skaningowej mikroskopii
elektronowej (SEM) powierzchni i przetoméw powtoki, ktdre doktadnie ujawnityby zaleznos¢

wptywu nierdwnosci powierzchni podtoza na mikrostrukture powtoki ceramiczne;.



W rozdziale 5.1.2 doktorant analizuje wptyw stanu powierzchni miedzywarstwy na
mikrostrukture powtoki TBC, stwierdzajac m.in. zwiekszenie liczby poréw oraz zmniejszenie
ich szerokosci. Niestety, nie przedstawiono wynikow ilosciowej analizy mikrostruktury, np. na
podstawie analizy obrazu lub metalografii iloSciowej, co ostabia wartos¢ tego wniosku.

W odniesieniu do Tabel 5.3, 5.5 i 5.7, przedstawiajgcych sktad chemiczny, brak
jasnosci czy analizie poddano tylko powtoke ceramiczng, czy réwniez miedzywarstwe.
Obecnos¢ pierwiastkow takich jak Ni i Al (pochodzgcych z miedzywarstwy), obok O, Zri Y
(charakterystycznych dla YSZ), moze wskazywaé na niejednoznacznos$é miejsca pomiaru.
Dodatkowo, na rysunkach 5.3-5.5 nie pokazano rozmieszczenia innych pierwiastkéw
stopowych, ktére mogtyby byé obecne w podtozu, co ogranicza mozliwos¢ petnej
interpretac;ji.

Tabela 5.6, zatytutowana jako odnoszaca sie do wptywu cisnienia w komorze na mase
i grubosé powtoki, nie zawiera zadnych danych dotyczacych cisnienia, a jedynie numer
procesu EB-PVD, co stanowi niedociagniecie edytorskie.

W rozdziale 5.3.1 doktorant identyfikuje mikrostrukture typu ,cauliflower-like” przy
cisnieniu 0,00675 mbar, wskazujac jg na rys. 5.11. Jednak na rys. 5.10a — ktéry dotyczy tej
samej probki — pokazano inng strukture. Brakuje wyjasnienia tej niespdjnosci, co budzi
watpliwosci co do interpretacji wynikow.

Rozdziat 5.4, poswiecony przyczepnosci powtok, zawiera szczegotowy opis metodyki
przygotowania prébek (temperatura, sita docisku, czas klejenia), ktéry powinien znalez¢ sie
w czesci dotyczacej metod badan, a nie w rozdziale wynikowym.

W podrozdziale 5.4.1 doktorant analizuje wptyw parametrow procesu EB-PVD na
przyczepnos¢ powtoki ceramicznej, postugujac sie testem zgodnym z normg ASTM-C633.
Stwierdzenie, ze réznice w wytrzymatosci ztgcza klejonego wynikajg z chropowatosci
miedzywarstwy, nie jest uzasadnione - test ten ocenia gtéwnie wytrzymatos¢ spoiny
klejowej, a nie bezposrednig adhezje powtoki do podtoza. Ponadto, tytut rozdziatu sugeruje
analize adhezji powtoki do miedzywarstwy, natomiast w rzeczywistosci badania skupiajg sie
na wtasciwosciach kleju. Dodatkowo, sformutowanie ,sita nacisku 70 N/cm?” jest fizycznie

niepoprawne — autor myli jednostke sity z jednostkg nacisku (naprezenia). Takze okreslenie



SWytrzymatos$é przyczepnosci” jest nieprecyzyjne i powinno zostaé zastgpione bardziej
adekwatnym terminem.

Dane zawarte w tabelach 5.9-5.11 budzg watpliwosci interpretacyjne. Dla prébek o
bardzo zblizonej chropowatosci (np. A04-A06), wykazano bardzo duze réznice w
wytrzymatosci ztacza (20,8 do 91,5 MPa). Podobna rozbieznos¢ dotyczy takze innych grup
probek. Brakuje uzasadnienia dla tak duzej zmiennos$ci wynikéw.

Doktorant sugeruje, ze wyzszy prad emisji prowadzi do wiekszej przyczepnosci dzieki
wyzszej temperaturze i korzystniejszej mikrostrukturze. Jednak dane empiryczne temu
przecza — probki osadzane przy najwyzszym pradzie (3,12 A) uzyskiwaty czesto nizszg
wytrzymatos¢ na rozcigganie niz prébki z nizszym pradem. Stwierdzenie o wyzszej adhezji
powtok EB-PVD wzgledem natryskiwanych cieplnie, poparte poréwnaniem z literaturowa
wartoscig 50 MPa, jest nieuprawnione - kilka probek w badaniach uzyskato wartosci
znacznie nizsze (np. A01: 23,9 MPa, A04: 20,8 MPa, A07: 27,7 MPa, A37: 29,5 MPa).

W rozdziale 5.4.2 przedstawiono wyniki badan odpornosci powtok na uszkodzenia
mechaniczne w probie zarysowania (scratch test). Scratch test stosowany jest standardowo
do cienkich powtok PVD o grubosci 2-10 um. W pracy analizowano powtoki ceramiczne EB-
PVD o grubosci znacznie wiekszej, siegajgcej ~30 pm. Gtebokos¢ penetracji wgtebnika przy
maksymalnym obcigzeniu nie przekroczyta grubosci powtoki, wiec nie doszto do kontaktu z
podtozem. Wniosek o ,wysokiej adhezji” powtok, oparty na tej metodzie, jest btedny. Sama
metoda nie jest adekwatna do oceny przyczepnosci powtok EB-PVD.

Omowienie wptywu pradu emisji wigzki elektronéw oraz cisnienia w komorze EB-PVD
na wtasciwosci powtok jest merytorycznie zasadne, cho¢ wnioski dotyczgce rozmiaru
kolumn i mikrostruktur dla niskiego cisnienia (0,00675 mbar) sg trudne do jednoznacznego

potwierdzenia na podstawie zaprezentowanych wynikéw.

Podsumowanie
Podsumowujgc, pragne zaznaczyé, ze powyzsze uwagi nie wptywajg na ogodlnie
pozytywng ocene pracy. Stwierdzam, ze rozprawa doktorska Pana mgr. inz. Grzegorza

Maciaszka stanowi oryginalne rozwigzanie problemu naukowego a Doktorant wykazat



posiadanie odpowiedniej wiedzy teoretycznej dyscyplinie inzynieria materiatowa i potrafi
samodzielnie prowadzié¢ badania naukowe. Spetnia zatem wymagania stawiane rozprawom
doktorskim zgodnie z Ustawag Prawo o Szkolnictwie Wyzszym i Nauce z dnia 20 lipca 2018 r.

Whnioskuje o dopuszczenie rozprawy doktorskiej do publicznej obrony.
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