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Recenzja rozprawy doktorskiej Pana Muhammad Jahangir Khan, M.Sc.
Hot corrosion behaviour of a new type of thermal barrier coating materials

Otrzymana do recenzji w dniu 19 lutego 2026 r. rozprawa doktorska zostata
wykonana przez Pana Muhammad Jahangir Khan, M.Sc. na Wydziale Inzynierii
Materiatowej i Cyfryzacji Przemystu Politechniki Slaskiej w Katowicach.
Promotorem rozprawy jest dr hab. inz. Grzegorz Moskal, prof. PS, a promotorka
pomocnicza jest dr inz. Marta Mikuskiewicz. Doktorant postawit sobie za cel pracy
zbadanie i wyjasnienie mechanizmu tzw. hot corrosion powlokowych barier
cieplnych (TBC): powtok jednofazowych na bazie cyrkonianu neodymu Nd»Zr,O7
oraz bardziej ztozonych powtok kompozytowych typu Nd2Zr.O7; + 8YSZ
i Nd,CexO7 + 8YSZ, w srodowiskach zawierajacych ciekle osady solne siarczandw
sodu i magnezu oraz tlenku wanadu(V).

Rozprawe mozna podzieli¢ na kilka czgsci. W czesci pierwszej — teoretycznej —
Doktorant skupit sie m.in. na opisaniu systeméw TBC oraz ich znaczeniu
w przemysle (rozdziat 1), strukturze typowego systemu barierowego i stosowanych
materiatach (rozdziat 2). W podrozdziale 2.4 Doktorant opisal metody nanoszenia
powtok TBC, m.in. Atmospheric Plasma Spraying, Electron Beam Physical Vapour
Deposition, Suspension Plasma Spraying oraz Plasma Spray Physical Vapour
Deposition. Nastepnie przeszedt do opisania mechanizméw degradacji systemow
TBC, w tym problemu zmeczenia termicznego, niedopasowania wspotczynnikow
rozszerzalno$ci temperaturowej, spiekania i densyfikacji warstwy fopcoat,
utleniania warstwy wiazacej (bond coat), zjawisk wysoko- i niskotemperaturowej
hot corrosion. W podrozdziale 2.6 Doktorant skupit si¢ na opisie zjawisk hot
corrosion docelowych materialow wykorzystanych w rozprawie doktorskiej:
cyrkonianach metali ziem rzadkich w dwufazowych systemach z dodatkiem YSZ,
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postugujac sie wynikami badan zmian sktadu fazowego i struktury powtok oraz ich
morfologii. W rozdziale 3 , Materials and methods” Doktorant w przystgpnej
formie graficznej przedstawia przyjeta przez siebie metodyke badawcza (Rys. 3.1),
a nastepnie przechodzi do charakterystyki materialu podioza oraz materiatléw
proszkowych ~wykorzystanych do wytworzenia powlok TBC. Doktorant
wykorzystat tutaj adekwatne techniki: mikroskopie SEM, analiz¢ EDS,
rentgenowska dyfrakcje proszkowa czy dyfrakcje laserowa do pomiaru rozktadu
wielkosci czastek. W rozdziale 3 nie zabraklo réwniez krotkiego opisu
zastosowanych technik badawczych (PSD, XRD, SEM, EDS). Nastgpnie Doktorant
szczegotowo opisuje technike nanoszenia plazmowego, parametry procesu i uzyta
aparature. W podrozdziale 3.3 Doktorant opisuje warunki prowadzenia badan
wysokotemperaturowych, tzw. hot corrosion.

Na stronie 42 zostaje sformulowana teza pracy oraz Wwyznaczone
sa poszczegolne zadania badawcze. Doktorant stwierdza, ze systemy barierowe
z kompozytowa dwufazowa warstwa izolujacg zbudowang z Nd2ZrO7 + 8YSZ
oraz Nd>Ce207 + 8YSZ wykaza lepsza odporno$¢ na hot corrosion W poréwnaniu
do jednofazowych systeméw TBC. Ma to wynika¢ z wigkszej zdolnosci takich
kompozytéw do kompensowania naprezen, a przez to wigkszej odpornosci na
pekanie powtok. Kolejne rozdzialy 5, 6 i 7 sa zatem zbiorem wynikow badan, ktore
ostatecznie maja stuzyé wykazaniu stusznosci przyjetej tezy badawczej. Rozdziat 8
zawiera wnioski koncowe taczace w catos¢ spostrzezenia z poszczego6lnych etapow
realizacji pracy. Wszystkie rozdzialy zawieraja odnosniki do tgcznie 171 pozycji
literaturowych, wsréd ktérych dominujg artykuty nie starsze niz z ostatnich dwoéch
dekad, a wiele z nich to publikacje z kilku ostatnich lat. Swiadczy to o solidnym
rozeznaniu literaturowym problemu badawczego z jednej strony, a z drugiej strony
— uwzglednieniu najnowszych osiggnig¢ w obszarze wytwarzania i degradacji
systeméw TBC. Doktorant w swojej rozprawie wykazal szes¢ pozycji
literaturowych, ktore sg efektem realizacji niniejszej rozprawy doktorskiej.
W dwdch artykutach (poz. 11 poz. 2, str. iii) oraz w rozdziatach dwéch monografii
(poz. 3 i poz. 4, str. iii) Doktorant jest pierwszym autorem i autorem do
korespondencji. W artykule pod poz. 5 (str. iii) Doktorant jest jednym ze
wspbtautoréw — jest to artykut o charakterze przegladowym. Ostatni rekord (poz. 6,
str. iii) to abstrakt w ksigdze abstraktow powigzanej ze studencka konferencja
naukowa. Wszystkie materialy sa spdjne z tematyka niniejszej rozprawy
doktorskiej, a wyniki zawarte co najmniej w poz. 1,2,5 zostaly wykorzystane
W rozprawie.

Niezaleznie od pozytywnej opinii o recenzowanej pracy, w rozprawie tej
mozna doszuka¢ sie jednak pewnych niejasnosci i drobnych bledéw. Te bardziej
istotne, merytoryczne, powinny zosta¢ przez Doktoranta szczegétowo wyjasnione.
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Natomiast uwagi drobne, edycyjne, stylistyczne, jedynie przytaczam i nie oczekuje
szczegotowych odpowiedzi.

Uwagi natury ogélnej:

1. Zastosowanie odrebnych spisow literatury dla kazdego z gléwnych rozdziatow
nie jest czesto spotykane i wprowadza tutaj pewien brak spdjnosci i ciggtosci
toku myslowego.

2. Rozpoczynanie kazdego z rozdz. 5, 6 i 7 osobnymi abstraktami oraz
wprowadzeniami niepotrzebnie komplikuje strukture pracy, a miejscami
prowadzi wrecz do powielenia informacji podanych w rozdziale 2.

3. Stosowanie az czterech spisow literatury rowniez utrudnia poruszanie si¢ po
rozprawie doktorskie;j.

4. Doktorant w swoich badaniach materiatowych zastosowat, zreszta stusznie,
techniki: XRD, SEM, EDS. Wszystkie wnioski dotyczace mechanizmu korozji,
powstawania specyficznych produktow degradacji powtok TBC, Doktorant
opart przede wszystkim na wynikach analiz dyfrakcyjnych sktadu fazowego.
Doktorant operowal zatem fazami dobrze wykrystalizowanymi, ktére udato mu
sie zidentyfikowaé. Pojawia si¢ zatem pytanie czy Doktorant w jakikolwiek
inny sposob (poza technikg potilosciowa EDS) weryfikowat sktad chemiczny
(objetosciowo lub powierzchniowo) materiatéw po testach hot corrosion, np.
na przekrojach poprzecznych? W mojej ocenie brakuje takich analiz,
a wniostyby one zapewne duzo do obecnej interpretacii.

Uwagi szczegolowe:

1. Dotyczy catej pracy. Niemalze na kazdej stronie zauwazylem tzw. literowki,
nagminnie wrecz wystepujace bledy w braku indekséw dolnych we wzorach
sumarycznych zwigzkéw chemicznych lub indekséw gérmych w symbolach
jonéw, zwlaszcza na stronach: 20, 27, 28, 30-32, 36, 44, 49, 55, 60-63, 80-82
i 85. Warto bytoby w przysztosci poswigci¢ wiecej uwagi na ich
wyeliminowanie.

2. Rysunek 2.5 (str. 22) i rysunek 2.7 (str. 25) sg stabo czytelne, co wynika

zapewne z ich niskiej rozdzielczosci.

Na rysunku 2.6 (str. 23) podano punkty 1-16 (czerwong czcionkg), ale

w tekscie brakuje odniesien do nich i wytlumaczenia co one oznaczajg.

4. Pojawiaja si¢ liczne btedy w numeracji podrozdziatéw i rysunkéw, np. ,,2.5.2
Hot Corrosion Behaviour of ..” na str. 24 — powinno by¢: “2.6.2 Hot
corrosion...”, “2.6 Summary” na str. 27 — powinno by¢ “2.7 Summary”,

(US)
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10.

11.

., Figure 6.2" na str. 69 — powinno by¢ ,, Figure 6.3", , Figure 6.3 na str. 70 —
powinno by¢ ,, Figure 6.4”, ., Figure 6.4” na str. 71 — powinno by¢ ,, Figure
6.5, , Figure 6.5 na str. 73 — powinno by¢ ,, Figure 6.6”, ,, Figure 6.6 na str.
74 — powinno byé ,, Figure 6.7", ,Figure 6.7” na str. 75 — powinno by¢
., Figure 6.8”, , Figure 6.8” na str. 76 — powinno by¢ ,, Figure 6.9”, ,, Figure
6.9 na str. 77 — powinno by¢ ,, Figure 6.10".

Tabela 3.1 (str. 34). Podany sktad jest skladem nominalnym czy wynikiem
konkretnego pomiaru? Brakuje petnego objasnienia.

Stosowanie roznych separatoréw dziesietnych, np. przecinek zamiast kropki
w Tabeli 3.2 (str. 37).

Str. 46, zdanie: , Conversely, the type Il type I regime prevails at higher
temperatures” nieprecyzyjnie wskazuje, o ktory rezim chodzi.

Dyfraktogram na rysunku 5.1 wskazuje chyba jednak na obecnosc niewielkich
iloci ZrO, (co najmniej trzy piki nie zostaly zindeksowane) natomiast
w tekscie na str. 47 napisano, ze analiza XRD potwierdza obecnos¢ czystego
Nd2Zr207.

Wiele réwnafh reakcji nie zostalo zbilansowanych lub biednie zapisano
substraty: reakcja 6 (str. 76) — cyrkon niezbilansowany, reakcja 7 (str. 76) —
cyrkon i tlen niezbilansowane, roéwnanie 3 (str. 98) wanad 1 cer
niezbilansowane, réwnanie 8 (str. 49) — brakuje wspdlczynnikow
stechiometrycznych, réwnania 9 i 10 (str. 52) — blednie zbilansowane oraz
substrat (cyrkonian) ma inny wzor sumaryczny niz wynika to z rodzaju badane]
powloki TBC. Watpliwo$¢ budza reakcje 111 12 (str. 521 53) — czy faza NaO
rzeczywidcie tutaj wystepuje? Jest mozliwa, dyfraktogram na Fig. 5.4 (str. 53)
ja wprawdzie wykazuje, ale w bazie ICDD nie ma karty oznaczonej tym

symbolem.

W przypadku wiekszosci dyfraktograméw zaprezentowanych w rozprawie
brakuje jednostek na osi X (2 theta). Dotyczy to zwlaszcza: Fig. 5.6 (str. 56),
Fig. 5.4 (str. 53), Fig. 6.1 (str. 66), Fig. 2.7 (str. 25), Fig. 3.2 (str. 35), Fig. 5.1
(str. 48), Fig. 5.2 (str. 49), Fig. 62 (str. 69), Fig. 6.5 (str. 73), Fig. 6.8 (str. 76),
Fig. 7.1 (str. 86), Fig. 7.3 (str. 88), Fig. 7.6 (str. 94) czy Fig. 7.9 (str. 99).
Rysunki Fig. 7.5 (str. 92) i Fig. 7.8 (str. 97) prezentuja bardzo ciekawe zmiany
w strukturze powltok TBC wywotane wymuszona fot corrosion. Niestety
brakuje na tych rysunkach opisow, ktére pomoglyby oceni¢ rozktad
pierwiastkow i lepiej zrozumie¢ strukturg warstwowg catego uktadu (szkoda,
7e Doktorant nie zrobil tutaj mappingu EDS — wypolerowany przekroj
poprzeczny jest wrgez predysponowany do  tego). Opis tego uktadu
warstwowego wprawdzie znajduje si¢ strong wczesnie], ale zdjecia SEM
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zostaly pozostawione same sobie. A szkoda, bo graficzna prezentacja tych
wnioskéw podniostaby jako$¢ i czytelnosé prezentowanych wynikdéw badan.

12. Rysunek 5.3 (str. 51). Mapping tak mocno rozwinigtej powierzchni niewiele
tutaj wnosi —nie wida¢ réznic w rozmieszczeniu pierwiastkow.

13. Rys. 6.1 (str. 66). Nie wszystkie piki na dyfraktogramie sa przypisane,
co wskazuje na obecno$¢ rowniez innych niz oczekiwane zwigzkow.

14. Pozycja literaturowa [35] na str. 81 ma powielong zawartosc.

Pozostalych, drobnych btedéw celowo nie przytaczam w tej recenzji poniewaz ich
wplyw na jako$¢ i poziom naukowy pracy jest niewielki.

Whioski koncowe

Podsumowujac merytoryczng strone przedtozonej do recenzji rozprawy
doktorskiej stwierdzam, ze zawiera ona oryginalne rozwigzanie problemu
naukowego. Doktorant wykazal, ze odporno$¢ systemu TBC na bazie Nd2Zr,0O7 na
korozje w $rodowisku cieklych osadéw Na;SOs jest satysfakcjonujgca pod
warunkiem, ze w ukfadzie nie ma MgSO4 ani V20s. Dodanie MgSOs skutkuje
powstaniem niskotopliwej eutektyki, a V2Os reaguje z Nd2ZrO7 z wytworzeniem
wanadanéw neodymu. Oba zjawiska sa niekorzystne i przyczyniaja si¢ do
niszczenia korozyjnego powloki TBC. Zaproponowany przez Doktoranta system
kompozytowy Nd2ZrO7 + 8YSZ wykazat lepsza przyczepnos¢ do podloza
w trakcie testow. W Srodowisku cieklych osadéw, samego NaxSO4 oraz NaSO4
z dodatkiem MgSOs, nastepowato zjawisko dekompozycji fazy pirochlorowe;j
Nd»Zr;07 do niestechiometrycznych faz fluorytowych. Wprowadzenie V,0s do
srodowiska korozyjnego spowodowato tworzenie si¢ wanadanu neodymu oraz
wanadanu itru i ZrO; o strukturze jednoskosnej. System kompozytowy TBC na
bazie Nd2CeyO7 charakteryzowal sie stabilnoscia fazowsa. Doktorant nie
zaobserwowal  dekompozycji  sieci  fluorytu = Nd2CexO7 do  form
niestechiometrycznych. O zachodzacych procesach korozyjnych swiadczyta jednak
obecnosé oksysiarczanéw neodymu. W obecnosci V205 w srodowisku korozyjnym,
powstaja produkty reakcji w postaci wanadanéw neodymu oraz zubozone w tlenek
neodymu cerany o stechiometrii zblizonej do Ndo 4Ceo,601.8.

Rozprawa Pana Muhammad Jahangir Khan, M.Sc. stanowi zatem pracg
eksperymentalng taczaca w sobie zagadnienia z zakresu projektowania materiatow,
badan struktury materiatéw i przemian fazowych i zmian w budowie systemow
TBC wywotanych korozja wysokotemperaturows. Doktorant w swoich badaniach
wykorzystal poprawnie podstawowe techniki badawcze i wykazal stusznosc
przyjetej metodyki badawczej. Wyniki prac zostaly opublikowane w czasopismach
z listy JCR. Doktorant w sposob oryginalny zrealizowat cele badawcze:

5



hr

HR EXCELLENCE IN RESEARCH

Evaluated by

INSTITUTIONAL
EVALUATION
PROGRAMME

www.lep-qaa.org

Politechnika Wroclawska

wybrzeze Wyspiatiskiego 27
50-370 Wroclaw

www.pwr.edu.pl

REGON: 000001614
NIP: 896-000-58-51

Nr konta:
37 1090 2402 0000 0006 1000 0434

Politechnika Wroctawska

zweryfikowat postawiona tez¢ i osiagnat cel pracy. Stwierdzam zatem, Ze rozprawa
doktorska Pana Muhammad Jahangir Khan, M.Sc. pt. ,, Hot corrosion behaviour of
a new type of thermal barrier coating materials” spelnia wymagania stawiane
pracy doktorskiej, ktore sa opisane w Ustawie Prawo o Szkolnictwie Wyzszym
i Nauce z dnia 20.07.2018 r. (j.t. Dz. U. z 2024 r. poz. 1571) Art. 187. Tym samym
wnioskuje do Rady Dyscypliny Inzynieria Materialowa Politechniki Slaskiej
o dopuszczenie Pana Muhammad Jahangir Khan, M.Sc. do kolejnych etapow
postepowania doktorskiego i do publicznej obrony pracy doktorskie;j.

dr hab. inz. Juliusz Winiarski, prof. uczelni



