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Wplyw mechanicznego przygotowania powierzchni na kinetyke utleniania

wysokotemperaturowego uktadéw jedno- i dwusktadnikowych
wykonanej pod kierunkiem prof. dr hab. inz. Barttomicja Wierzby

Recenzja sporzgdzona na podstawie pisma Przewodniczacego Rady Naukowej Dyscypliny

Inzynieria Materiatowa dr hab. inz. Macieja Motyki, prof. PRz z dnia 29.09.2021 r.

1. Opinia ogélna

Recenzowana rozprawa doktorska w mojej opinii wpisuje sie w aktualne trendy badawcze —
traktuje o aktualnym i waznym zagadnieniu, jakim jest wplyw obrébek $cierno-mechanicznych
na rozwinigcie powierzchni i kinetyke utleniania materialow metalicznych przeznaczonych
do zastosowan w wysokiej temperaturze. Szybko$¢ przebiegu reakcji utleniania materiatow
metalicznych w wysokiej temperaturze uzalezniona jest miedzy innymi od ich sktadu
chemicznego, defektow struktury krystalicznej oraz czasu i skladu chemicznego atmosfery
utleniajgcej. Analiza tych zjawisk jest przedmiotem wielu prac naukowych i dotyczy przede

wszystkim materialéw stosowanych w energetyce i przemysle lotniczym. Dotychczas jednak
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zjawiska te nie zostaly wyjasnione w sposob wystarczajacy i obecnie sg jednymi z wazniejszych
obszaréw badawczych w dyscyplinie Inzynieria Materialowa. .
Autorka rozprawy doktorskiej podjeta probe okreslenia wplywu rozwinigcia powierzchni
pierwiastkow (Fe, Cu, Ni) oraz stopéw metalicznych (Ni30-Cu70, Ni48-Fe52, Ni80-Fe20
1Ni80-Cr20, % at.) na mikrostrukture i sklad chemiczny zgorzeliny tlenkowej powstalej
w wyniku utleniania wysokotemperaturowego. Probki przed procesem utleniania poddano
obrébce mechanicznej polegajacej na: polerowaniu, szlifowaniu lub piaskowaniu, a proces
utleniania izotermicznego realizowano w atmosferze powietrza w zakresie temperatury 650-
1050°C w czasie 2 i 24h.

7 powyzszych wzgledéw uwazam, ze problematyka i temat rozprawy doktorskiej mgr inz. Darii
Serafin zostaly poprawnie sformulowane. Wybér tematyki jest jak najbardziej aktualny
1 wpisuje si¢ w trendy badawcze w obszarze wysokotemperaturowego utleniania materiatow

metalicznych przeznaczonych do zastosowari w wysokiej temperaturze.

2. Charakterystyka pracy i uwagi merytoryczne

Rozprawa doktorska ma uktad klasyczny. Wyr6zniono w niej dziewigé rozdzialow, z czego
studium literaturowe podzielone zostalo na dwa podrozdzialy. W pierwszym podrozdziale
Autorka omawia teori¢ utleniania metali (kinetyke i zachodzgce mechanizmy dyfuzji w ciele
stalym). W drugim — charakterystyk¢ procesu utleniania wysokotemperaturowego
z uwzglednieniem sktadu chemicznego, temperatury, utleniacza, czasu utleniania oraz stanu
metalu i jego powierzchni przed procesem utleniania.

W podsumowaniu zawierajacym si¢ w rozdziale trzecim Autorka stusznie zwraca uwagg,
ze do dzis$ nie ma wystarczajgcej wiedzy w zakresie wptywu obrébek $cierno-mechanicznych
na kinetyke wysokotemperaturowego procesu utleniania materialéw metalicznych i w rozdziale

czwartym formutuje cel pracy
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,,Okreslenie wplywu procesu mechanicznego przygotowania powierzchni (polerowania,
szlifowania, piaskowania) pierwiastkéw oraz dwuskladnikowych stopéw metalicznych
na kinetyke procesu utleniania wysokotemperaturowego w atmosferze powietrza oraz
mikrostrukture i sklad chemiczny tworzgcej sie powloki tlenkowe;j” .

oraz stawia teze

. Proces mechanicznego przygotowania powierzchni wplywa na kinetyke i mechanizm
Jormowania si¢ powloki tlenkowej w trakcie procesu utleniania wysokotemperaturowego
poprzez zmiang chropowatosci powierzchni a przez to zmiane efektywnej powierzchni metalu
wystawionej na dziatanie Srodowiska utleniajgcego”.

Zalozyla réwniez, ze ,,zmiana chropowatosci i stanu materiatowego wywotanego obrébkg
Scierno-mechaniczng wplywa rowniez na mechanizm dyfuzji reagentéw w trakcie procesu
utleniania”.

Autorka zalozyla, ze zalozony cel oraz postawiong teze zrealizuje poprzez wykonanie
nastepujacych badan:

e przygotowanie powierzchni probek wykonanych z pierwiastkow metalicznych
i dwusktadnikowych, modelowych stopéw metali w procesach polerowania,
szlifowania lub piaskowania;

o analiz¢ chropowatosci powierzchni probek za pomoca profilometrii kontakowej
1 analizy fraktalne;j;

e izotermicznego utleniania probek w atmosferze powietrza w wysokiej temperaturze;
e analiz¢ probek po utlenianiu izotermicznym, skaningowa mikroskopia elektronowa,

optyczna spektrometria emisyjna z wytadowaniem jarzeniowym, rentgenowska analiza
fazowa.

W podsumowaniu nalezy stwierdzi¢, ze cel i teza opiniowanej pracy sg wlasciwe i spojne,
natomiast zaproponowany plan badan, chociaz obszerny, w mojej opinii powinien zostaé

poszerzony m.in. o badania mikrostruktury materialéw przed i po procesie utleniania,

mikrotwardosci oraz naprezen.
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W rozdziale 5 (str. 51-59) przedstawiono informacje dotyczgce wybranych materiatéw oraz
metodyki badan. W podrozdziale 5.1 zamieszczono informacje dotyczgce zastosowanych
w pracy materiatéw w postaci metalicznych pierwiastkow:

e zelazo (99,99 % at.);
e nikiel (99,99 %at.);
e miedz (99,9999 % at.);

oraz dwusktadnikowych stopéw:

o Ni30-Cu70 (30% Ni, 70% Cu, % at.);

o Ni48-Fe52 (48% Ni, 52% Fe, % at.);

e Ni80-Fe20 (80% Ni, 20% Fe, % at.);

e Ni80-Cr20 (80% Ni, 20% Cr, % at.);
Obszar badawczy zostal wigc zakrojony szeroko. Jednoczesnie chciatbym prosi¢ Doktorantke
o doprecyzowanie, czym sugerowata si¢ wybierajgc tak duzg grupe materialéw, réznigcych sie
znacznie sktadem chemicznym do przeprowadzenia badan. Praca zyskalaby znacznie wigcej,
gdyby Autorka zamiescila informacje bqd? przeanalizowala kwestie zwigzane z praktycznym
zastosowaniem wybranych materiatéw metalicznych.
Nastgpnie ~ oméwiono  sposob  przygotowania  probek  przeznaczonych  do
wysokotemperaturowego procesu utleniania oraz podano parametry stosowanych obrébek
scierno-mechanicznych.
Poniewaz celem niniejszej pracy jest wplyw mechanicznego przygotowania powierzchni

probek metalicznych na kinetyke utleniania, cheialbym prosié Doktorantke o doprecyzowanie:

o jaki byl czas szlifowania i/lub polerowania prébek oraz nacisk glowicy na probke.
Dotyczy prébek polerowanych lub szlifowanych;

e jaka bytawielkos¢ czgstek proszku Al203 i czy byt badany skiad fazowy proszku w stanie
dostawy. Dotyczy prébek piaskowanych.

W dalszej czgéci rozdziatu 5. przedstawiono informacje dotyczace metodyki pomiaréw

chropowatosci powierzchni (5.2, str. 53-54), mikrostruktury i sktadu chemicznego (5.3, str. 57-
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58). W podrozdziale 5.4 (str. 58) przedstawiono informacje dotyczgce procesu izotermicznego
utleniania probek w piecu termograwimetrycznym TG Xerion X-tube w atmosferze powietrza.
W mojej opinii nalezaloby takze w tym podrozdziale bardziej precyzyjnie opisaé warunki
procesu utleniania dla poszczeg6lnych grup materialéw np.

(a) zelazo, miedz i stop Cu70-Ni30 poddano izotermicznemu utlenianiu w temperaturze 650°C,
700°C 1 750°C w czasie 2h;

(b) stop Ni80-Cr20 poddano izotermicznemu utlenianiu w temperaturze 950°C, 1000°C
1 1050°C w czasie 24h;

(c) nikiel poddano izotermicznemu utlenianiu w temperaturze 950°C, 1000°C i 1050°C
w czasie 2 i 24h;

(d) stop Ni48-Cr52 i Ni80-Fe20 poddano izotermicznemu utlenianiu w temperaturze 900°C,
950°C 1 1000°C w czasie 24h.

Piec wyposazony byl w oprogramowanie umozliwiajace ciggla rejestracje zmiany masy
badanych probek w trakcie ich utleniania. Analize szybkosci zachodzacej reakcji utleniania na
powierzchni badanych probek przeprowadzono w oparciu o zmiane masy probki na jednostke
powierzchni oraz statg szybkosci utleniania.

Chciatbym prosi¢ Doktorantke o doprecyzowanie, z jakq predkoscig prébki byly nagrzewane
do zadanej temperatury, z jakq predkoscig chlodzone oraz czym si¢ sugerowata, dobierajgc
temperature i czas utleniania dla badanych pierwiastkéw i dwufazowych stopéw metalicznych.
W podrozdziale 5.5 (str. 58) przedstawiono informacje dotyczace badan skladu fazowego
(XRD) i skfadu chemicznego (GDOS) probek po utlenianiu izotermicznym.

Wynik badafi wilasnych przedstawiono w rozdziale 6, zawierajgcym dwa podrozdziaty.
W podrozdziale 6.1 opisano badania dotyczace wplywu obrobki mechanicznej polegajace;
na polerowaniu, szlifowaniu lub piaskowaniu na rozwinigcie powierzchni probek pierwiastkow
metalicznych zelaza, miedzi i niklu. Stwierdzono, ze w zaleznosci od rodzaju zastosowanej
obrébki mechanicznej, powierzchnie probek znacznie si¢ r6znity chropowatoscig. Najnizsza

chropowatos¢ posiadaty probki polerowane, natomiast najwyzsza piaskowane, co wydaje sie
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