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Recenzja rozprawy doktorskiej mer inz Aleksandry Przyvbyla pt. Opracowanie technologii
wyvtwarzania cienkich warstw tlenku glinu wykorzystujaeej defekty strukturalne dla uzyskania

warstw o zadanych wlasciwosciach elektronowyceh i chemicznych

Rozprawa doktorska mpr inz. Aleksandry Przybyly zostala wykonana w Instytucie Firvki — Centrum
Naukowo-Dydaktycznym  Politechniki - Slgskiej pod naukowa opieka dr. hab. inz  Macigja
Krzywieckiego oraz dr inZ Pauliny PowroZnik. Praca poswigcona jest wylwarzaniu cienkich warstw
tlenku glinu metoda zol-zel oraz ich charaklerystyce, W badaniach zastosowano szereg technik
ekspervmentalnych. takich jak XPS, UPS oraz AFM. Uszyskane wyniki eksperymentalne zostaty

skorelowane z obliczeniami opartymi na weorii funkejonatu ggstosci.

Pewne watpliwodci moze budzié sam tyvtut pracy: Opracowanie technologil wytwarzania cienkich
warstw...”. sugerije. ze Autorka opracowala nowa melode wytwarzania. Tymczasem w rozprawie
zastosowano dobrze znana technologie sol—gel, a preeprowadzone badania dotyezg przede wszystkim
optymalizacji procesu wytwarzania cienkich warstw, Tytut pracy, wedbug mojej opinii, powinien by
zeodnie 2 tym, co zostalo wskazane na stronie 16, pdzie Autorka opisuje cele i tezy pracy doktorskig),

np.: . Optymalizacja procesu wytwarzania cienkich warstw ...7

Rozprawe doktorska mozna podzielic na dwie cegdel: cogsd wsigpng, obejmujgca rozdziaty |-3
zawierajgca zalozenia i cele pracy, wslgp teoretyczny | techniki badawcze, oraz czesc zasadniczg
{rozdzialy 4-6), zawierajaca metodvke badan, wyniki pomiardw oraz ich podsumowanie,

Czesé wstepna napisana jest jezvkiem klarownym, o przystgpnym charaklerze, dzigki czemu czyta sig
ja z tatwoscia. W niektorveh fragmentach pojawinjy sig jednak powtorzenia tresci. Trzykrotnie
omawiane sa zastosowania tlenku glinu (strony 10, [4 oraz 17). Mimo ze preywolywane sg réene
pozycje literaturowe, sens przekazu pozostaje w zasadzie ten sam. Podobnie dwukrotnie opisano zalety
metody sol—gel (strony 14 1 24). Z punktu widzenia reetelnosei zasadne byloby rowniez wskazanie

ograniczen 1 wad lg] melody,
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Rozdzial 1 poswiecony jest zalozeniom i celom pracy. Ma uznanie zasluguje bogaly przeglad
literaturowy. Niezrozumiata dla mnie jest trzecia teza pracy doktorskie) sformulowana na stronie 16.
Autorka wspomina tam takze o . konkretnveh zastosowaniach”™, jednak w tresci rozprawy nie wskazano,

jakich zastosowan mialoby to dotyeryc,

Rozdzial 2 zostal nazwany przez Doktorantke . Wstep teoretyezny”™. W podrozdziale 2.1 opisano
wlasciwosci tlenku glinu w jego rdznyeh odmianach. Podrozdzial 2.2 dotyezy defekiow w krysztalach
i zawiera ich szczegdlowa charaklervsiyke. Na stronie 20 Autorka stwierdza, ze kontrolowane
wprowadzanie defekiow moze prowadzié do modykacji whadciwodcl materiatu, umozliwiajae tym
samym dostosowanie go do nowyveh zastosowan. Nasuwa sig jednak pytanie: jakich? Autorka
wiclokrotnie odwoluje sie do potencjalnych zastosowan, nie precveujge jednak ich charakteru.

Podrozdzial 2.3 stanowi bardzo staranny i rzetelny opis metody zolowo-zelowe].

Rozdzial 3 poswiccony jest zastosowanym technikom badawezym. Bardzo dobrej jakodcei rysunki |
schematy robig pozvtywne wrazenie, a zwiezly opis kazdej z metod porwala czytelnikowi fatwo
zorientowad si¢ w zakresie prowadzonyveh badan. W opisie metod badawezyceh (strony 32 1 33) Autorka
zamiescita dwukrotnie ten sam rysunek — rysunki 3.1h oraz 3.3a stanowia niepotrzebne powielenie,

Riwniez rvsunek 3.2 nie wnosi istotnych nowwych informacji | moglby zostac pominigty,

Podsumowuijae, rozdzialy wstepne sg interesujace 1 slarannic opracowane. Wigkszosé zgloszonych
uwag ma charakter edytorski, 4 na postawione pytania mam nadzieje, ze Autorka udzicli odpowiedzi

podezas obrony rozprawy doktorskie).

Rozdzial 4 poswiecony jest metodyce badan, w ktdre] Autorka opisuje sposob preygotowania probek
oray przedstawia techniczne aspekty zastosowanych metod badawezych. Maoja uwage zwrocifa
informacja, #¢ zole byly osadzane na waflach krzemowych o orientacjach krystalograficznych (111)
ardgz (1007, W pracy nie wyjasniono, czy 1 w jaki sposob kicrunck krystalograficzny podioza ma
znaczenie dla mechanizmu osadzania cienkich warstw, ani czy aspekt ten byt przedmiotem swiadome;

analizy.

Wvhor probki referencyjnej opisany w podrozdziale 5.2 moze rodzié pewne pytania. Warstwe
referencyjna otreymano poprees naparowanie glinu metoda PVD na podlozu kreemowym, a nastgpnie
— po wyjeciu probki z komory — jej powierzchnia w sposab naturalny ulegla utlenieniu, poniewaz glin
jest metalem silnie reaktywnym i tarwo utlenia sig w kontakeie z powietrzem. To whasnic ta warstwa
utlenionego glinu zostata przyjeta jako warstwa referencyjna. Choc¢ sam pomysl jest interesujacy |

prakivezny, przedstawiona interpretacja wynikow wymaga, w mojej ocenie, doprecy zowania,



Autorka pisze na stronie 63 (cyt.): .. Warstwa referencyjna, jako material stabilny chemicznie i dobrze
scharakteryzowany, postuzy do pordwnad wlasciwoscl fizvkochemicznych oraz oceny procesow
wylwarzania warstw zolowo-zelowych™. Zdanie to jest nieco niefortunne. Nieklore aspekty dotyczace
warstwy referencyjng] nie zostaly w pracy w petni wyjasnione. Nie wiadomo, czy tlenek obeeny na
interfejsie Si/Al to S10:, czy tez powstat w wyniku utlenienia glinu w trakeie procesu. Skuteczng metoda
rozpoznania. czy mamy do czynienia » ultraczysta powierzehnia krzemu, jest obserwacja rekonstrukeji
powierzchni z ukdadu 1= 1 do 7=7. Nawet bardzo niewielka ilosé tlenu niszexry strukturg 7=7 | powoduje
przejscie powierzchni do rekonstrukeji 1% 1, charakterystyeznej dla powierzchni utleniongj. Uzyskanie
i obserwacja rekonstrukeji 7=7 wymaga jednak warunkow ultrawysokie] prozni vraz bardzo wysokig
temperatury, przekraczajacej 1000 °C. Autorka nic o lym nic wspomina wigc prawdopodobnie takie
hadania nie byly wykonywane i styd 1e watpliwosci.

Nie podano takze zadnyvch informacji dotvezacyeh gruboscl warstwy referencyinej. Mozna jedynie
domvslaé sie, ze warstwa la kofezy sie w migjscu, w ktorym obserwowane jest przesunigeie
przedstawione na rysunku 5.7 po 20 minutach trawienia. Gigbie] najprawdopodobniej wystgpuje juz
stabo utleniony glin. W pracy wskazano. e referencyjna warstwa Al:O: moghaby byé uzyta do

pardwnan; w prezentowane] rozprawie porawnan tych jednak nie uwzgledniono.

W badaniach z wvkorzystaniem spektroskopii fotoelektronowe] Doktorantka analizuje widma XPS w
funkeji czasu trawienia jonowego. Niezrozumiate jest dla mnie, dlaczego tak dury wage preywiazuje do
ohecnodci wegla, ktory stanowi jedynie zaniecsyszcsenic powierzehni. Trudno réwniez uzasadnié
rozkladanie widma wegla na poszezegdlne komponenty. O ile rysunek 5.6a jest potrzebny 1 czytelny, o
tvle rysunek 5.6b budzi watpliwosei co do rasadnodci jego  zamieszczenia, Wegiel jest

zaniecryszezeniem, ktdrego celem jest usunigeie, a nie seczegdlowa analiza tvpow wigzan.

Pozostate, kluczowe rozdzialy zostaly opracowane | zinterpretowane poprawnie. W pierwsze]
kolejnosci Autorka bada wplyw temperatury wygrzewania na tworzenie defekidw. Jest to bardzo
interesujacy 1 istotny rozdzial, w krérym wykazano, ze temperatura wy grzewania wphywa na topografig
powierzehni, liczbe defektdw chemicznych oraz polozenie krawedzi pasma walencyjnego. Nie do korica
zrozumiala jest szczegolowa analiza procesu usuwania zanieczyszezen weglowych., Doktorantka
opisuje mozliwe srodia zanieczyszezenia weglem, przedstawia zastosowang procedurg czyszezenia oraz
wskazuje, Ze pigciominutowy proces czyszezenia pozwala na usunigeie od 33 do 66% wegla. Nie jest
jednak jasne, jaki jest cel tak rozbudowane] analizy ani w jaki sposdb przedstawione wyniki wphywaja

na dalsze wnioski pracy,

W kolejnym podrozdziale Doktorantka analizuje rolg ziaren w generowaniu defektdw w warunkach
7zmienneg| czestotliwosci obrotowe], co stanowl interesujacy Tragment badan. Jednak w tym podrozdziale

pojawiaja sie pewne niejasnodel mervioryezne, Nie jest jednoznacznie uzasadnione. dlaczego Autorka



w hvm migjscu analizuje warstwe S0, poderzas pdy zagadnienie o nie bylo poruszane w poprzednim
rozdziale. Ponadto stwierdzenie dotvczace charaklerystvki warstwy Si0: wymaga doprecyzowania.
Autorka uzywa okreslenia warstwa natywna” w odniesieniu do warstwy o grubosci okoto 100 nm.
Warstwa nalywna, powstajgeca w wyniku naturalnego utlenienia krzemu, ma grubosé okoto 10 nm.
Uzyskanie warstwy Si02 0 grubosci rzedu 100 nm jest mozliwe wytgesnie poprzez kontrolowany proces
technologiczny, polegajgcy na utlenianiu kreemu wowysokie] temperaturze. Jesli taki proces zostal
Zastosowany — co mozna wywnioskowad # tresei pracy — jest o poprawne, jednak wowczas warstwa
nie powinna byé okreslana jako .nacywna™. Autorka stwierdza rowniez, ze grubosc okolo 100 nm jest

zgodna z literalura, jednak nic preytacza zadnych Zrodet bibliograficznych.

Ostatnie zagadnienie poruszone w pracy dotvezy wphmwu zawartoscl wody w zolu na powstawanie
defektow strukturalnych w wytwarzanych warstwach, W tym rozdziale Autorka wykazuje, 2e ilosé
wody w zolu stanowl islotny  parametr majaey bezpodredni wplyw na generowanie wakansow

tlenowyeh. Jest to bardzo dobrze opisany rozdeial rovprawy doktorskie).

W pracy mozna by w szerszym zakresie przedstawic¢ mozliwe zastosowania wylwarzanych warstw,
Autorka wielokrotnie wspomina o konkretnveh zastosowaniach (np. na stronie 16), szkoda, Ze nie
precyzuje. na czym dokladnie mialvby one polegac. Co prawda w podsumowaniu pojawiajg sig
informacje o mozliwych zastosowaniach jako powlok antykorozyinyeh oraz w elektronice hybrydowej
w polaczeniu z ftalocyjaninami. jednak pozostaje pytanie, czy ..czvste” warstwy, ktore Doktorantka

wyvtwarzala | badala, maja samodzielnie jakiekolwiek praktvezne zastosowanie.

Wyniki przedstawione w rozprawie doklorskie) »ostahy opublikowane w dwoch artykulach naukowych,
a dwa kolejne sa w preveolowaniu, co nalezy ocenié pozyivwnie. Ponadio Doktorantka jest
wspotautorka czterech innych publikacji oraz brala udzial w konferencjach naukowvch. Na uwage

sastugmje takre provenanie stvpendium dla najlepszych doktorantéw w roku akademickim 20232024,
Podsumowanie

Przedstawiona do recenzji rozprawa dokiorska mgr inz. Aleksandry Przybyvly, zatyitowana
-Opracowanie technologii wytwarzania cienkich warstw tlenku glinu wykorzystujacej defekty
strukturalne dla ozyskania warstw o zadanyeh wlasciwosciach elektronowych i chemicznyeh™,
prezentuje bardzo dobrg wiedzg zardwno teoretvezna. jak i praktyezng. Doktorantka wykonala bardzo
duzg liczbe procesow technologicenyeh, napoivkajae prey tym licene trudnosci, ktore potrafita
skutecznie przezwyciezyc; zostaly one opisang w Dodatku A. Dodatek ten uwypukla rowniez, ze praca
lechnologa jest wymagajaca i czasochtonna, a jeoj prawidtowe wykonanie wymaga nie ivlko precyzji,

lecz takze duzej cierpliwodei i wyirwatosei, Wedlug moje] oceny rozprawa stanowi oryginalne



rozwiazanie postawionego problemu naukowego. Autorka okreslita cele badawcze, ktore zostaty
srealizowane, Doktorantka wykazala, ze zastosowanie technologii zol—zel umozliwia opracowanie w
pelni sterowalnych i powtarzalnych procesow technologicznyeh wytwarzania cienkich warstw tlenku
glinu, porwalajacych na kontrole ich whadciwosc strukturalnych 1 funkejonalnych. Przedstawiona
rozprawa doktorska swiadczy o opanowaniu przez Doktorantke warsztatu badawczego oraz o

dojrzatosei w interpretac)i wynikow badan i ich dyskusji,

Podsumowujgc stwicrdzam, ze recenzowana rozpraws doktorska spelnia wymagania ustawy o stopniach
naukowyeh i tyiule naukowym oraz stopniach 1 tytule w zakresie szruki okreslonej w arl. 187 ustawy z
dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce i wnioskuje o jej dopuszezenie do dalszyeh

etapow postepowania o nadanie stopnia dokrora.



