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1 Charakterystyka pracy

Opiniowana praca jest podwiecona zagadnieniom clektrolitycznego utleniania plazmowego
{ang. plasma electrochemical omidaiton, PEO}. Proces PEO wykorzystuje wysokie napiecie
(stale lub impulsowe) do generowania wyladowan plazmy, co pozwala wytworzy¢ na modyfiko-
wanej powierzchui porowate powloki . Plazmowe utlenianie elektrolityczne ma zastosowanic
do wytwarzania na powicrzchniach metali i ich stopéw wielofunkeyjnych warstw oclhironnych
charakteryzujacyeh sie bardzo duza twardoscig, odpornodeig na scieranie, znakomita przyczep-
noéeig do podioza oraz wysoka odpornodcia na korozje. Wlasnosci fizyezne otrzymywanych
powtok zaleza gléwnie od warnukéw napieciowo-pradowych oraz skladu i temperatury elektro-
litn, wige szersze zastosowanie technologii PEO zwigzane jest z poznaniem zaleznosci pomiedzy
warnnkami realizacji procesu i wlagciwosciami otrgymywanych warstw ochronnych.

W pracy Doktorantka skoncentrowala si¢ na wytwarzanin porowatych powlok na podiozu
niobowym w elektrolitach na bazie stezonego kwasu ortofosforowego oraz wody z dodatkiem
uwodnionego azotanu{V) wapnia. Przeprowadzone badania miaty na celu powigzanie podsta-
wowveh parametrow procesu tj. warto$é napiecia, czas trwania procesu oraz sklad elektrolitu

z wybranymi cechami statystycznymi sygnalu natezenia pradu. Umozliwilo Lo uzyskanie in-



formacji, ktére moga byé w przyszloscl podstawg systemu monitorowania 1 prognozowania
przebiegu procesu elektrolitveznego utleniania plazmowego.

Dysertacja sklada sie z pieciu rozdziatéw obejmujacych ;

» rozdzial 1: syntetvezne omowienie literatury dotyezacej tematu pracy, w ramach ktdrego
omowiono wystepowanie i zastosowania niobiu w réznyeh obszarach przemysha, scharak-
teryvzowano metody otrzymywania porowatveh powlok na niobie, omdwiono mechanizm
procesu elektrolityeznego utleniania plazmowego oraz jego zastosowania w odunicsieniu
do podioza niobowego. Rozdzial ten konezy si¢ dosé ogdlnvmi wnioskami bodacymi
podstawy do podjecia dalszyeh prac badawezych oraz sformulowania celn i zakresu

pracy:

« rozdzial 2: poprawne sformulowanie pytan badawczych oraz celow pracy, wskazanie
wervlikowanych hipotez badawcezych oraz przedstawienie zakresu pracy (w tym réwniez

charakterystyke obicktu badan):

« rozdzial 3: szezegdlowe omdwienie zastosowanej przez Doktorantke metodyki badawezej
tj. scharaktervzowano materiat oraz sposob przygotowania prabek, omoéwiono budo-
we stanowiska badawczego oraz przedstawiono zastosowane narzedzia badawceze oraz

metody pomiarowe i statystyvezne:

« rozdzial 4: bardzo szczegdlows prezentacje i omdwienie wynikéw badan i analiz staty-

stycznych:

« rozdzial 5: dyskusje otrzymanych wynikow, podsumowanie i wnioski z przeprowadzonvch

prac badawezych oraz kierunki dalszyveh badan.

Dodatkowo praca zawiera wykaz waznicjszych skrdtow i svimboli wykorzystanyeh w rozprawie,
zestawicnie bibliograficzne oraz streszezenia wjezyku polskim i angielskim.

Doktorantka wskazala trzy gléwne cele realizacji pracy tj. (1) okreslenie dla jakich parame-
trow 1 w jakich warunkach mozliwe jest wytworzenie metody PEO powlok o rozwinietej struk-
turze stereometryveznej na niobie w elektrolitach na bazie stezonego kwasu ortofosforowego
oraz wody z dodatkiem uwodnionego azotanu(V) wapnia; {2) powigzanie cech statystycznych
sygnatu natezenia pradu z wybranymi parametrami procesu oraz (3) wskazanie jakic cechy
zimienne sygnalu natezenia pradu moga by¢ przydatne do monitorowania i prognozowania

przebiegu procesu PEQO.



2 Ocena pracy

2.1 Ocena wyboru tematyki

Plazmowe utlenianie elektrolityczne jest procesem umozliwiajacyn m.in wytwarzanic po-
rowatych powlok o odpowiednim skladzie chemicznym i fazowym na podlozach metalowych
tj. aluminium, wagnez, niob, tantal i tytam oraz ich stopy. Pomimo, ze proces PEQ jest
technologia ksztattowania wlasciwosci warstwy wierzchniej znang od wielu lat, jednak bada-
nia dotyczgee powlok na niobie prowadzone sy w ograniczonym zakresie {(w ramach analizy
literatury Autorka udokumentowala tylko 16 publikacji dotyezaeych tej tematyki). Z dru-
giej strony wykorzystanie niobu w przemysle rosnie. co ma zwigzek z jego wladciwosciami
tj. ogniotrwaloéé, maly przekréj czynuy na wychwyt neutrondw, odpornosé na korozje czy
zdolnoéé do tworzenia stopow zaroodpornyeh, nadprzewodzacych lub biozgodnych.

Modyfikacja powierzchni niobu i jego stopow z wykorzystaniem procesu plazimmowego
utleniania clektrolityeznego pozwala na uzyskanie warstwy wierzchniej o rézmorodnej {zalezne;
do zastosowanych parametrow procesu) strukturze stereometrycznej i fizyeznej. Pozwala to
otrzymad nowe powierzchnie cechujace si¢ zréznicowanymi oraz sterowalny i wlhasciwosciami.
Przykladem moga byé np. powloki wzbogacone w bakteriobgjeze pierwiastki ezy powloki
porowate o cechach pozadanych dla prawidlowego procesu osteointegracji.

Uwzgledniajac powy#sze uzasadnieniec uwazam, ze tematyka opiniowanej roz-

prawy jest aktualna oraz ma wysoki potencjal naukowy, badawczy i aplikacyjny.

2.2 Ocena merytoryczna

Celem pracy bylo wytworzenie w procesie plazmowego utleniania clektrolitycznego poro-
watych powtok na podiozu hiobowym z zastosowaniem dwéch typow elektrolitéw {tj. na bazie
kwasu ortofosforowego oraz elektrolitéw wodunyeh). W trakeie badan ezynnikamni wejsciowymi
byly skiad i stezenie elektrolitu, czas prowadzenia procesu oraz napigeie migdzyelektrodowe.
Jako czynniki wyjiciowe przyjgto parametry uzyskanej struktury geometrycznej oraz cechy
statystyczne opisujace sktadowa losowg sygnatu natezenia pradu rejestrowanego w wybranych
momentach realizacji procesu. W ten sposob zaplanowane badania pozwolily Autorce na opra-
cowanie dla badanych elektrolitéw modeli statystyveznych w postaci funkeji obiektu badan
przedstawiajaych zaleznodei pomiedzy napigeiem i czasem prowadzenia procesu a parame-
trami opisujacymi: (1) skladowa losowa sygnatu pradowego oraz (2) parametrami struktury

geometryeznej powierzehni,



Badania doswiadczalne przeprowadzono na stanowisku badawezym z wykorzystaniem
zasilacza pradu stalego przyjmujac napiecie miedzyelektrodowe na trzech poziomach . 200 V.
400 V i 600 V. Czas prowadzenia procesu po ktérym rejestrowano, a nastepnie analizowano,
10 sckundowe przebiegi pradowe okreslono na 1, 3 oraz 5 min. Proby te przeprowadzono dla
nastepujacych elektrolitéw: (1) kwas fosforowy(V) o stezeniach 85%, 45%i 5%: (2} stezony
kwas fosforowy{V) oraz woda domieszkowane azotanem(V) wapuia w ilogciach 500-27, 30045
i 1004,

Uzyskane powloki oraz zarejestrowanc sygnaly pradowe byty obiektem dalszych analiz,

ktore objely:

o analize struktury geometryeznej: w tym celn wykorzystano konfokalng laserowa mikro-
skopia skaningows., a powicrzehnie scharakteryzowno w oparciu o parametry Sp, Sv, Sz.
Sa, Sdr i Sp/Sv,

« analize statystvezng zarejestrowanych sygnalow pradowych bez sktadowej stalej: w tym
celu wybrano szeroko$¢ dolin i wzniesien, wartosé Srednig, odchylenie standardowe,

skodnosé oraz rozstep jako parametry charakteryzujace widmo sygnatu.

Analiza statystyezna uzyskanyeh wynikéw objela dopasowanic danych do rozktadu Weibul-
la (w przypadku szerokoéei poszezegdlnych motywdw syguatu pradowego), zbadanie normal-
nogei rozktaddow zhiordw wynikow, usuniecie btedéw grubyveh, wykazanie statycznie istotnych
réznic pomiedzy zbiorami danvelr oraz opracowanie modeli regresyjnych. Do opracowania wy-
nikow badan wykorzystano réznorodne metody i1 narzedzia statystyezne tj. test Kolmogorowa-
Smirnowa, test Shapiro-Wilka, test Grubbsa, test t Studenta oraz test dopasowania X2

W ocenie merytoryezuej pracy na szezegolne podkredlenie zashiguja:

prawidtowo dobrana metodyka i narzedzia badaweze oraz bardzo obszerny 1 adekwatny

do celow pracy zakres przeprowadzonych badan,
o 1zetelnodé i starannosei w opracowanin i prezentacji otrzyvmanych wynikow,

o wykorzystanic przez Doktorantke rozbudowanego aparatn statystyeznego do opracowa-

nia otrzyvmanych wynikow,

« koncepeja wykorzystania skladowej losowej/zmiennej syvgnaln pradowego do monitoro-

wania i prognozowania procesu PO,

o wykazanie i opisanie zwiazkéw pomigdzy wybranymi parametrami skladowej losowej

sygnalu natezenia pradu a wybranymi parametrami procesu PEO.



Zaproponowana przez Doktorantke autorska metodyka analizy sygnatéw pra-
dowych charakteryzujacych przebieg procesu elektrolitycznego utleniania pla-
zmowego moze byé podstawa opracowania w przyszlosci algorytmow i systemu
monitorowania tego procesu w czasie rzeczywistym. W mojej ocenie jest to kluezowe
osiggniccie naukowe wynikajace z realizacji ocenianej pracy.

Uwzgledniajgc powyzsze uzasadnienie prace pod wzgledem merytorycznym
oceniam pozytywnic. Rozprawa stanowi zamknigty calosé, a postawione przez

mgr inz. Agnieszke Wiodarkiewicz cele badawcze zostaly w pelni zrealizowane.

2.3 Ocena strony formalnej rozprawy

Przedstawiona do recenzji rozprawa napisana zostala w jezvku polskim i wraz 2z wyka-
zem wazniejszyvch skrotow, bibliografig oraz streszezeniani w jezykn polskim i angiclskim
obejnmje 211 stron. Autorka podezas przygotowania rozprawy skorzystala ze 146 pozycji
bibliograficznych. Objetosé rozdziatéw pracy zmienia si¢ w szerokim zakresie, od kilku stron
(np. Rozdziat 2) do ponad stu {Rozdzial 4). Dyskusyjne jest przedstawienie i szczegotowe
omowicnic w Rozdziale 4 wynikéw badari w formie jednolitego ponad stu stronicowego tekstu.
W mojej ocenie podzial tego materiatu na podrozdzialy odnoszace sie do poszezegluych
etapéw badan czy wplywu badanych parametréw procesy istotnie utatwitoby ezytelnikowi
przyswojenie tego obszernego materialn badawezego. Antorka nie ustrzegla sig takze litero-
wek, bledéw edytorskich i stylistyeznyeh oraz skrotéw mydlowycl, jednak w nie wplywa to

na zawartos$c i pozytywng oceng merytoryczng pracy.

3 Uwagi krytyczne

Ponizej wymienione zostaly uwagi krytyezne odnoszace sie do zawartosel merytoryeznej

oraz wybranych aspektow redakeyinych pracy:

« w pracy nie uzasadniono przyjetych zatozeri odnosnie sposobu rejestracii skladowej
ziniennej svenahln pradowego. Uwaga ta w szezegolnosei dotyezy braku wyjasnicnia
w oparciu o jakie przestanki zdecydowano si¢ na zapis sygnafu przez okres 10 sekund w 1,
31 5 minucie trwania procesu. Nie przedstawiono takze istoluyeh szezegolow dotyezacych

sposobu filtracji skladowej stalej, czestotliwodei probkowania oraz rozdzielezodel zapisu:

o rozdzial 4, ktory liezy ponad sto stron, ma charakter bardzo szezegélowego raportu,

w ktorvm dla kazdego etapn prowadzonych badan skoncentrowano sig przede wszyst-



kim na omowieniu kolejnyeh krokdw i wynikow przeprowadzonej analizy statystyeznej.
W mojej ocenie czesé tyeh informacji z powodzeniem mogtla byé przedstawiona w for-
mie zalaeznika, a analiza wynikow powinna mieé bardziej svntetyezny charakter i w
wigkszyms stopnin uwzglednia¢ mechanizmy fizyczne procesu. Warto jednak zaznaczyé.
7e przedstawione w Rozdziale 5 obszerne podsumowanic zawiera analize poréwnaweza
i oparty na zwigzkach przyczynowo-skntkowych dyskusje otrzymanych wynikéw. Do-
datkowo, jak juz wezesniej wspominano, podzial Rozdziatu 4 na podrozdziaty istotnic

utatwitoby czvtelnikowi przyswojenie tak obszernego materiatu badawczego.

» w aspekeie sformulowanych przez Doktorantke trzeciego pytania i hipotezy badawczej
pewien niedosyt budzi pominigeie w pracy analizy korelacji pomigdzy cechami sktado-
wej losowej sygnatu pradowego a parametrami struktury geometryeznej powierzchni.
W nojej ocenie bedzie to istotne przy opracowanin metody i algorviméw prognozo-
wania whasciwosel powierzchni wytwarzanych w procesie elektrolitveznego utleniania,
plazmowego. Niniejszg uwage nalezy wige potraktowad jako sugestie do wykorzystania

w dalszych pracach badawczych Autorki.

Po wnikliwym przestudiowaniu pracy nalezy jednak stwierdzié, ze praca jest poprawna
pod wzgledem merytoryeznym i metodycznym, a powyzsze nwagi krytyezne maja charakter
dyskusyjny, nie dotycza zasadniczych zagadnien metodyeznyeh oraz mervtoryeznyeh i nie

wplywaja na moja pozylywig oceng pracy.

4 Wniosek koncowy

Reasumujyce stwicrdzam, 7e praca doktorska Pani mgr inz. Agnieszki Wilodarkiewicz pt.:
Badanie proceséw przyrostowego wytworzenia powlok na podiozu nicbowym o rozwinicte]
strukturze sterecometrycznej do zastosowan w budowie maszyn stanowi orvginalne rozwigzanie
postawionego problemu naukowego i moze byé dopuszezona do publicznej dyskusji przed
Radg Naukows Dyscypliny Inzynieria Mechaniczna Politechniki Koszalinskiej.

Praca spelnia wymagania stawiane rozprawom doktorskim przez obowigzujace
przepisy oraz moze stanowi¢ podstawe nadania stopnia doktora nauk technicznych

w dyscyplinie inzynieria mechaniczna.




