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1. Ogolna charakterystyka rozprawy

Rozprawa doktorska Pana mgra inz. Amjadala Igbala pt., Characterization
of destruction processes in two phase thermal barrier coatings — model investigations
in conditions of high temperature oxidation and corrosion in liquid salts deposits”
zostala zredagowana jako monografia liczaca 114 stron. Zawiera ona spis tresci,
spis rysunkow i tabel, wykaz oznaczen i skrotow, siedem merytorycznych roz-
dzialow, spis literatury oraz streszczenie w jezyku angielskim, polskim oraz por-
tugalskim. Praca zostata napisana w jezyku angielskim.

Przedlozona do recenzji dysertacja ma nieco odmienna strukture od kla-
sycznych rozpraw doktorskich. Autor po kilkustronicowym wprowadzeniu po-
swigconemu zagadnieniom powlokowych barier cieplnych (TBC) wskazuje luke
badawczg, ktéra dotyczy dwufazowych ukladow warstwy ceramicznej. Jako za-
sadniczy przedmiot wlasnych badan Doktorant przyjal odpornosé¢ powlok na
utlenianie oraz korozj¢ wysokotemperaturows. W tym celu postawil trzy pytania

badawcze, ktore mozna uznacé za teze rozprawy:

* Czy uklady dwufazowe sq stabilne w wysokich temperaturach?

o W jaki sposéb uktady dwufazowe ulegng degradacji w srodowisku zrgcej soli
Na:SO: (pochodzqcej z zanieczyszczen paliwa, soli unoszqcej si¢ w powietrzu),
ktdra topi sig w stosunkowo niskich temperaturach?

o W jaki sposob obecnosc faz podwadjnych, w tym interfejséw i granic, wplywa na
stabilnos¢ powloki i jej odpornosé na zmiany faz lub degradacje w wysokich

temperaturach przy narazeniu na NaSO,?

Nast¢pnie Doktorant przedstawia schemat pracy, w ktorym skrétowo opi-
suje co znajduje si¢ w kazdym rozdziale. Dopiero nastepny rozdziat to szeroko
zakrojony przeglad istniejgcej literatury. Rozdzial trzeci stanowi opis sposobu
wytwarzania barier cieplnych oraz metod badawczych. Nastepne trzy rozdzialy
dotycza wynikéw badan powlok trzech réznych materialéw: cyrkonianu lantanu
(LZO), cyrkonianiu gadolinu (GZO) oraz ceranu lantanu (LCO). Kazdy z tych roz-

dzialow ma podobng strukture, osobng dyskusje wynikow dla danego materiatu
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oraz osobng literature. Ostatni rozdzial to ogélne podsumowanie oraz ramowe

wnioski.

Bibliografia dysertacji mgra inz. Amjadala Igbala obejmuje ponad 160 po-

zycji, wsrod ktorych:

6 prac wlasnych, ktérych Doktorant jest pierwszym autorem (4 z nich to
artykuty z listy JCR, ktérych sumaryczny IF = 24.3);

wigkszos¢ cytowanych artykutow pochodzi z czasopism, w ktorych zagad-
nienia nanoszenia powlok oraz ich szczegotowych badan sg w glownym
nurcie tematycznym oraz majg uznang pozycje w miedzynarodowym sro-
dowisku naukowym;

mozna zaobserwowac¢ odpowiednio wywazone proporcje pomiedzy pra-
cami klasycznymi dla opisywanych zagadnien a aktualng literaturg (arty-
kutow z ostatnich 5 lat jest ponad 50);

ponad 1/3 artykutow dotyczy technologii wytwarzania powlokowych barier
cieplnych (co wskazuje na fakt, iz Doktorant poza inzynierig materiatowa
rowniez zglebial zagadnienia zwigzane z inzynierig mechaniczng);

prawie potowa cytowanych zréodet dotyczy szeroko rozumianej charaktery-
styki systemow powlokowych barier cieplnych (m.in. odpornoéé¢ na szoki
cieplne, ataki CMAS), co wskazuje na kompleksowe podejécie Autora do

opisywanych zagadnien (szczegdlnie w przegladzie literatury).

2. Tematyka rozprawy i problem badawczy

Tematyka podjeta przez Doktoranta w ramach niniejszej rozprawy jest ak-

tualna i niezwykle cenna z utylitarnego punktu widzenia. Systemy powtokowych

barier cieplnych (TBC) sg stale rozwijane od ponad pot wieku, a wyniki przepro-

wadzanych badan czesto sg impulsem do nowatorskich wdrozen w przemysle

lotniczym czy energetycznym.

Kierunki rozwoju systemow TBC sg zwigzane zarowno ze zwiekszeniem

ich trwatosci, wydhuzeniem czasu eksploatacji, jak i mozliwosci pracy w coraz to
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wyzszych temperaturach oraz niekorzystnym $rodowisku. Z utylitarnego punktu
widzenia ma to prowadzi¢ do zwiekszenia niezawodnosci pracy np. turbin gazo-
wych, co przeklada sie bezposrednio na wydhizenie czasu bezawaryjnej pracy, jak
rowniez zmniejszenie czgstotliwosci oraz iloéci napraw.

Cele przedstawione powyzej mozna osiggna¢ dwojako. Jednym sposobem
jest modyfikacja procesu technologicznego wytwarzania powlokowych barier
cieplnych. Na tym polu mozna méwié¢ od dwéch metodach: natryskiwanie pla-
zmowe z zawliesin, SPS oraz natryskiwanie plazmowe z roztworéw, SPPS. Jednak
w obu przypadkach mozna napotkac na pewne ograniczenia, szczegélnie z punk-
tu widzenia mozliwosci warunkow przemystowych. Drugi sposob to zastosowanie
nowych materiatéw przy niezmienionym procesie wytwarzania. Takie rozwigza-
nie wymaga wielu badan i analiz, jednak po uzyskaniu dobrych wynikow jest to
latwiejszy sposob do wdrozenia w przemysle.

W niniejszej rozprawie postawiony przez Doktoranta problem badawczy
dotyczyl wiasnie zastosowania nowych materialéw oraz ich specyficznej archi-
tektury, mieszaniny dwoch faz: konwencjonalnego tlenku cyrkonu stabilizowa-
nego tlenkiem itru (8YSZ) oraz cyrkonianu lantanu (LZO), cyrkonianiu gadolinu
(GZO) oraz ceranu lantanu (LCO) jako zewnetrzna warstwa powtokowej bariery
cieplnej. Badania prowadzone byly pod katem odpornosci na utlenianie oraz ko-
rozje wysokotemperaturowg. Wybor tematyki badawczej wpisuje sie w ogélno-
swiatowy trend poszukiwan mozliwosci pracy turbin w coraz wyzszych tempera-
turach. Ponadto bardzo istotne jest opracowanie nowych lub zmodyfikowanych
materiatow ceramicznych charakteryzujgcych sie lepszymi wtasnosciami w po-
rownaniu do ich konwencjonalnych odpowiednikéw.

Biorgc pod uwage wszystkie powyzsze rozwazania nalezy uznaé, ze
zarowno z naukowego jak i utylitarnego punktu widzenia tematyka przedtozone;
do recenzji dysertacji jest wazna oraz aktualna. Expressis verbis spetnia ona wy-
magania, jakie sg stawiane pracom doktorskim, ktére sg realizowane w dyscypli-

nie naukowej Inzynieria Materiatowa,
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3. Analiza i ocena merytoryczna rozprawy

Na podstawie merytorycznej analizy zakresu oraz tresci przedtozonej roz-
prawy nalezy wyraznie stwierdzi¢, ze wpisuje sie ona w dyscypling naukowsg In-
zynieria Materialowa. Dysertacje Pana mgra inz. Amjadala Igbala uwazam za in-
teresujacg oraz wartosciowa, zarowno pod wzgledem naukowym, jak rowniez
utylitarnym. Doktorant prawidlowo zrealizowal zalozone zadania badawcze, za-
planowal i przeprowadzil liczne eksperymenty, ktore dotyczyly zarowno materia-
low powlokowych, jak rowniez powlok po natryskaniu oraz poddanych dziataniu
czynnikéw korozyjnych.

W niniejszej pracy nalezy podkresli¢, ze Doktorant przeprowadzit kom-
pleksowe badania materialowe, poczynajgc od doglebnej charakteryzacji mate-
riatow powlokowych oraz wykonanych powlok. Efekty licznych eksperymentow
przeprowadzonych pod katem stabilnosci faz w warunkach korozji wysokotem-
peraturowe] oraz utleniania Autor przedstawit w formie wielu zdje¢, analiz skta-
du chemicznego, analiz sktadu fazowego oraz krzywych pochodzgcych z termicz-
nej analizy roznicowej (DTA). Interesujace jest to, ze dla przejrzystosci wynikéw
oraz wyciggnietych na ich podstawie wnioskow, zaproponowal indywidualne
rozwazania dla kazdego ukladu materiatow.

Za najwazniejsze osiggniecie Doktoranta uwazam kompleksowe wyjasnie-
nie mechanizmu degradacji dwufazowych powlok na bazie pierwiastkéw ziem
rzadkich (La oraz Ga), zarowno jesli chodzi o $srodowisko korozyjne, jak i utlenia-
nia w wysokich temperaturach. Ponadto na szczegolng uwage zasluguje fakt
przeprowadzenia dlugotrwalych testow utleniania (do 2000 h), ktore jak dotad
nie zostaly wczesniej przedstawione w literaturze przedmiotu. Istotne jest row-
niez porownawcze dwufazowych powlok z probkami w formie sprasowanych

proszkow w odniesieniu do korozji wysokotemperaturowej i utleniania w tempe-
raturze 1100 °C.
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4. Uwagi krytyczne oraz sugestie

Recenzowana rozprawa zostala przygotowana poprawnie pod wzgledem

merytorycznym jak i jezykowym. Niemniej jednak kilka kwestii poruszonych

w dysertacji budzi pewne zastrzezenia (co jednak nie obniza pozytywnej calo-

sciowej oceny rozprawy). Uwagi (czasem pytania) sformutowano w trzech poniz-

szych grupach o charakterze merytorycznym, ogélnym i semantycznym.

Uwagi natury merytorycznej:

i[#

Na str. 36 Autor stwierdzil, ze parametry natryskiwania warstwy podkia-
dowej oraz zewngtrznej powtoki ceramicznej sg takie same (podane w ta-
beli 3.2). Jest to bardzo dyskusyjne stwierdzenie, poniewaz warstwa pod-
kladowa wykonana jest ze stopu metalicznego (NiCrAlY), podczas gdy po-
wloka zewngtrzna jest ceramiczna. Prosze o wyjasnienie tej kwestii.
Nie zostaly podane wymiary podloza (szczegolnie grubos$c), na ktére nano-
szono powloki.
Na str. 37 Autor stwierdzil, ze powtoki byly natryskiwane na ,ptaskie podio-
ze”. Prosze o wyjasnienie tego sformutowania.
Analizujgc tabelg 3.2 (parametry procesu natryskiwania) zaobserwowano
kilka sformutowan, ktére sg niejasne i wymagajg wyjasnienia przez Autora:

a. podawanie proszku [g/min] i natezenie podawania proszku [mm/s]

majg rozne jednostki oraz rozne wartosci;
b. obrot [obr/min] - ale czego?
¢. $rednica palnika plazmowego - podano warto$é¢ 150, natomiast za-
braklo jednostek;

Rys. 4.3 — mozna zaobserwowac liczne nieprzetopione czastki proszku.
Prosze o wyjasnienie co mogto to spowodowa¢. Ponadto na powierzchni
widoczne sg peknigcia (rys. 4.3d), czy okreslono gestosc spekan? Czy przed
natryskiwaniem przeprowadzono podgrzewanie wstepne? Réwniez po-
dobne nieprzetopione czgstki i spekania zaobserwowano na zdjeciach
SEM powierzchni pozostatych powlok (rozdzial 5. oraz rozdziat 6.)
Czy przeprowadzono proby przyczepnosci powtok?

6
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Poréwnujgc przekroje poprzeczne badanych powlok mozna zaobserwowac
roznice w grubosci zaréowno warstwy podkladowej jak i zewnetrznej dwu-
fazowej powloki ceramicznej. Ponadto, w przypadku powltoki GZO/YSZ
warstwa podktadowa jest wyraznie bardziej porowata. Prosze o wyjasnie-
nie tej kwestii.

Jaki jest cel przedstawiania zmian i powstawania nowych skladnikow fa-
zowych powlok GZO/YSZ po procesie dlugoterminowego utleniania (do
2000 h) w temperaturze 1100 °C dla réznych udzialow skladnikow cera-
micznych (25 % 8YSZ + 75 % GZO, 50 % 8YSZ + 50 Y% GZO, 75 % YSZ + 25 %
GZO), podczas gdy w rozprawie doktorskiej badano tylko uktad 50 % 8YSZ
+50 % GZO?

Dlaczego nie przeprowadzono badan termiczng analizg réznicowg dla ma-

terialu LCO analogicznie do LZO i GZO?

Uwagi natury ogdolnej:

1

Tabela 1.1 - umieszczenie ZrO; oraz 8YSZ w grupie zaawansowanych mate-
riatow ceramicznych jest pewnym nieporozumieniem. Mozna dodac tutaj
uwage, ze powyzsze materialty wprowadzono jako poziom odniesienia.

Tabela 3.1 — czy przedstawiony sklad chemiczny podloza to wynik wia-

snych analiz Autora?

3. Rys. 3.1 — schemat jest stabo widoczny.

Zaobserwowano kilka pozycji w literaturze, ktore sie powtarzajg, przykla-
dowo: [21] oraz [23] na koncu rozdziatu 2., jak rowniez [23] i [37] na koncu
rozdziatu 4.

Na str. 39 Autor podaje, ze probki poddano ekspozycji na dziatanie Na,SO,4
sumarycznie przez 342 h, podczas gdy ekspozycja w temperaturze 920 °C

trwata 240 h, natomiast w temperaturze 970 °C byto to 96 h, co w sumie da-

je 336 h.
Autor stwierdza, ze wszystkie proszki byly to materiaty komercyjne, ale po-

za proszkiem NiCrAlY nie podaje wytworcey ani symbolu handlowego.
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7. Rys. 4.1 -w podpisie powinno by¢ podane powickszenie a nie wielkogé pa-
ska skali.

8. Analiza przekrojow poprzecznych powlok — czy Autor okreslal ilogciowo
porowatosc¢ powlok, jak rowniez ksztalt i wielko$é porow?

9. Czy przeprowadzono pomiary naprezen w powltokach?

10. Jaka byla chropowatos¢ powierzchni powlok przed testem korozji wysoko-
temperaturowej?

11. W wielu przypadkach (np. rys. 4.7, rys. 4.8) Autor w podpisach nie wyjasnil
czym sg odpowiednie rysunki: ,a)”, ,b)” itd.

12.Rys. 4.18 —~ przedstawiono 4 dyfraktogramy dla réznych czaséw utleniania
w temperaturze 1100 °C, jednak zaden z nich nie odpowiada 360 h, jak to
jest w podpisie pod tym rysunkiem. Prosze o wyjasnienie.

13. Zdjecia SEM proszkéw powinny by¢ ujednolicone co do powickszenia.

14.Rys. 5.17 — w podpisie powinna by¢ informacja ktore dyfraktogramy odpo-

wiadaja jakiemu materiatowi.

Uwagi natury semantyczney:

1.

Na str. 1 Autor stosuje skrot ACM jako advanced ceramics, podczas gdy po-
winno by¢ advanced ceramic materials (zgodnie z wprowadzonym wykazem
skrotow i symboli)

Tabela 3.2 — Autor jako ,palnik” stosuje stowo ,burner”, podczas gdy w lite-

raturze przedmiotu poprawna nazwa to ,plasma torch”.

3. Parametr nazwany przez Autora jako ,odleglo$¢ pomiedzy dyszg a podlo-

zem” w literaturze przedmiotu okreslany jest jako ,odleglosé natryskiwa-
nia”.

Na str. 62 najpewniej przez omytke podano utlenianie w temperaturze
1100 °C przez 3600 h zamiast 360 h.

Autor w podpisie pod rys. 5.13 umiescit informacje, ze sg to wyniki dla ter-
micznej analizy roznicowej, podczas gdy na osi pionowej znajduje sie

oznaczenie skaningowej kalorymetrii réznicowej. Prosze o wyjasnienie.
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Whniosek koncowy

Nalezy zdecydowanie podkresli¢, ze zawarte w mojej recenzji uwagi oraz
sugestie nie wplywajg na holistyczna ocen¢ rozprawy doktorskiej, ktora jest jed-
noznacznie pozytywna.

Podsumowujgc stwierdzam, ze rozprawa doktorska mgra inz. Amjadala
Igbala, pt. ,Characterization of destruction processes in two phase thermal barrier
coatings — model investigations in conditions of high temperature oxidation and cor-
rosion in liquid salts deposits” spelnia wymogi stawiane pracom na stopien
doktora nauk inzynieryjno-technicznych, okreslone w art. 187 ustawy z dnia 20
lipca 2018 r. ,Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce” (Dz. U. 2024 poz. 1571
z pozn. zm.). W zwigzku z powyzszym wnioskuje¢ o dopuszczenie rozprawy dok-
torskiej mgra inz. Amjadala Igbala pod publiczng dyskusje oraz procedowanie
kolejnych etapow w zakresie ubiegania si¢ przez Doktoranta o stopiert naukowy

doktora nauk inzynieryjno-technicznych.
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1. General characteristics of the dissertation

The PhD thesis by MSc. Eng. Amjad Igbal entitled , Characterization of de-
struction processes in two phase thermal barrier coatings — model investigations
in conditions of high temperature oxidation and corrosion in liquid salts depos-
its” has been prepared as a 114-page monograph. It includes a table of contents,
lists of figures and tables, a list of symbols and abbreviations, seven substantive
chapters, a list of references and a summary in English, Polish and Portuguese.
The thesis was written in English.

The dissertation submitted for review has a slightly different structure
than a typical PhD thesis. After a several-page introduction devoted to the issues
of thermal barrier coatings (TBC), the author indicates a research gap that con-
cerns two-phase ceramic layer systems. The PhD student has adopted the re-
sistance of coatings to oxidation and high-temperature corrosion as the main
subject of his own research. For this purpose, he has posed three research ques-

tions that can be considered the thesis of the dissertation:

* Aretwo phase systems (pyrochlore and zirconia) stable at high temperature?

¢ How dual phase systems will degrade under an environment of a corrosive
Na2S04 salt (source from fuel impurities, airbone salt), which melts at relative-
ly low temperatures?

* How the presence of dual phases, including interfaces and boundaries, affects
the coating’s stability and resistance to phase changes or degradation at high

temperatures with Na,SO4 exposure?

Then the PhD student presents a work scheme, in which he briefly de-
scribes what is in each chapter. Only the next chapter is a broad review of exist-
ing literature. The third chapter is a description of the method of producing
thermal barriers and research methods. The next three chapters concern the re-
sults of tests on coatings of three different materials: lanthanum zirconate (LZO),
gadolinium zirconate (GZO) and lanthanum cerate (LCO). Each of these chapters

has a similar structure, a separate discussion of the results for a given material
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and separate literature. The last chapter is a general summary and framework

conclusions.

The bibliography of the dissertation of Mr. Amjadal Igbal includes over 160

items, which can be divided as follows:

6 own articles where PhD student is the first author (4 of them are papers
from the JCR list with a total IF = 24.3);

most of the cited articles come from journals in which the issues of coating
deposition and their detailed investigations are in the core of interest and
have a recognized position in the international scientific community;

an appropriately balanced ratio can be observed an appropriately balanced
ratio between classical references on the described issues and the current
ones (over 50 papers from the last 5 years);

more than 1/3 of the references concern the technology of manufacturing
thermal barrier coatings (which indicates that the PhD student, apart from
materials engineering, also explored issues related to mechanical engineer-
ing);

almost half of the cited references concern the broadly understood charac-
teristics of thermal barrier coating systems (including thermal shock re-
sistance, CMAS attacks), which indicates the Author's comprehensive ap-

proach to the described issues (especially in the literature review).

2. The subject of the thesis and research problem

The subject taken up by the PhD student in this dissertation is current and

extremely valuable from a useful point of view. Thermal barrier coating systems

(TBCs) have been continuously developed for over half a century and the results

of the research carried out are often an impulse for innovative implementations

in the aviation or energy industry.

The directions of development of TBC systems are related to increasing

their durability, extending the life-time as well as the possibility of working in

increasingly higher temperatures and in an unfavourable environment. From a

3
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useful point of view, it leads to increased reliability of operation, e.g. gas turbines,

which translates directly into extending the time of failure-free operation, as well
as reducing the frequency and number of repairs.

The goals presented above can be achieved in two ways. One way is to mod-
ify the technological process of manufacturing thermal barrier coatings. In this
field, two methods can be used: suspension plasma spraying, SPS, and solution
precursor plasma spraying, SPPS. However, in both cases, certain limitations can
be encountered, especially from the point of view of the possibilities of industrial
conditions. The second way is to use new materials with an unchanged manufac-
turing process. Such a solution requires a lot of research and analysis, but after
obtaining good results, it is an easier method to implement in industry.

In this dissertation, the research problem proposed by the PhD student
concerned the use of new materials and their specific architecture, a mixture of
two phases: conventional yttria-stabilized zirconium oxide (8YSZ) and lanthanum
zirconate (LZO), gadolinium zirconate (GZO) and lanthanum cerate (LCO) as the
outer layer of the thermal barrier coating. The research was conducted in terms
of resistance to oxidation and high-temperature corrosion. The choice of re-
search topic is in line with the global trend of searching for the possibilities of
operating turbines at increasingly higher temperatures. In addition, it is very im-
portant to develop new or modified ceramic materials characterized by better
properties compared to their conventional counterparts.

Taking into account all the above considerations, it should be recognized
that from both a scientific and utilitarian point of view, the subject of the disser-
tation submitted for review is important and current. Expressis verbis it meets the
requirements for doctoral theses, which are carried out in the scientific disci-

pline of Materials Engineering.
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3. Analysis and evaluation of the content of the dissertation

Based on the substantive analysis of the scope and content of the submit-

ted dissertation, it should be clearly stated that it fits into the scientific discipline
of Materials Engineering. I consider the dissertation of Mr. Amjadal Igbal to be
interesting and valuable, both in terms of science and utility. The doctoral stu-
dent correctly completed the assumed research tasks, planned and conducted
numerous experiments, which concerned both coating materials, as well as coat-
ings after spraying and subjected to the action of corrosive factors.
In this work it should be emphasized that the PhD student conducted compre-
hensive material tests, starting with an in-depth characterization of coating ma-
terials and coatings. The effects of numerous experiments conducted in terms of
phase stability under high-temperature corrosion and oxidation conditions were
presented by the Author in the form of many photographs, chemical composition
analyses, phase composition analyses and curves from differential thermal anal-
ysis (DTA). It is interesting that for the clarity of the results and the conclusions
drawn from them, he proposed individual considerations for each material sys-
tem.

I consider the most important achievement of the PhD student to be the
comprehensive explanation of the degradation mechanism of two-phase coatings
based on rare earth elements (La and Ga), both in terms of the corrosive envi-
ronment and oxidation at high temperatures. Moreover, special attention should
be paid to the fact that long-term oxidation tests (up to 2000 h) were carried out,
which have not been previously presented in the literature on the subject. The
comparative analysis of two-phase coatings with samples in the form of com-
pressed powders in relation to high-temperature corrosion and oxidation at a

temperature of 1100 °C is also important.
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4. Critical comments and suggestions

The reviewed dissertation was prepared correctly in terms of content and
language. Nevertheless, several issues raised in the dissertation raise certain res-
ervations (which, however, does not reduce the positive overall assessment of the
dissertation). Comments (sometimes questions) were formulated in the three fol-

lowing groups of a substantive, general and semantic nature.

Comments on the merits:

1. On page 36 the Author stated that the spray parameters of the primer and
the outer ceramic coating are the same (given in Table 3.2). This is a very
controversial statement, because the bond-coat is manufacture from a
metal alloy (NiCrAlY), while the top-coat is from ceramic. Please clarify
this.

2. The dimensions of the substrate (especially thickness) on which the coat-
ings were applied were not provided.

3. On page 37 the Author stated that the coatings were sprayed onto a "flat
substrate". Please explain this statement.

4. When analyzing Table 3.2 (spraying process parameters), several formula-
tions were observed that are unclear and require explanation by the Au-
thor:

5. powder feed [g/min] and powder feed rate [mm/s| have different units and
different values;

6. revolution [rpm] - but of what?

7. plasma torch diameter - the value given is 150, but the units are missing;

8. Fig. 4.3 - numerous unmelted powder particles can be observed. Please ex-
plain what could have caused this. In addition, cracks are visible on the
surface (Fig. 4.3d), was the density of cracks determined? Was preheating
carried out before spraying? Similar unmelted particles and cracks were
also observed on SEM images of the surfaces of the remaining coatings
(Chapter 5 and Chapter 6).

9. Were the coating adhesion tests carried out?

6
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10. Comparing the cross-sections of the investigated coatings, an appropriate-
ly balanced ratio can be observed differences in the thickness of both the
bond-coat and the top-coat two-phase ceramic coating. Moreover, in the
case of the GZO/YSZ coating, the bond-coat is clearly more porous. Please
clarify this.

11. What was the purpose of presenting the changes and formation of new
phase components of GZO/YSZ coatings after the long-term oxidation pro-
cess (up to 2000 h) at 1100 °C for different shares of ceramic components
(25% 8YSZ+75% GZO, 50% 8YSZ+50% GZO, 75% YSZ+25% GZO), while only
the 50% 8YSZ + 50% GZO system was investigated in the doctoral thesis?

12. Why was no differential thermal analysis study carried out for the LCO
material analogously to LZO and GZO?

General comments:

1. Table 1.1 - the placement of ZrO2 and 8YSZ in the group of advanced ce-
ramic materials is somewhat of a misunderstanding. It can be added here
that the above materials were introduced as a reference level.

2. Table 3.1 - is the presented chemical composition of the substrate the re-
sult of the Author’s own analyses?

3. Fig. 3.1 —the diagram is poorly visible.

4. There were several items in the literature that were repeated, for example:
[21] and [23] at the end of Chapter 2, as well as [23] and [37] at the end of
Chapter 4.

5. On page 39 the Author states that the samples were exposed to Na2504 for
a total of 342 h, while exposure at 920 °C lasted 240 h and at 970 °C it was
96 h, which gives a total of 336 h.

6. The author states that all powders were commercial materials, but with the
exception of the NiCrAlY powder, he does not provide the manufacturer or
trade symbol.

7. Fig. 4.1 - the caption should indicate the magnification, not the size of the

scale bar.




‘ Wroctaw University
of Science and Technology

8. Coating cross-section analysis — did the Author quantify the porosity of the

coatings as well as the shape and size of the pores?

9. Were stress measurements performed on the coatings?

10. What was the surface roughness of the coatings before the high tempera-
ture corrosion test?

11. In many cases (e.g. Fig. 4.7, Fig. 4.8) the Author did not explain in the cap-
tions what the relevant figures are: "a)", "b)", etc.

12. Fig. 4.18 — 4 diffraction patterns for different oxidation times at 1100 °C are
shown, but none of them corresponds to 360 h, as is stated in the caption
under this figure. Please clarify this.

13. SEM images of powders should be standardized in magnification.

14.Fig. 5.17 — the caption should include information about which diffraction

patterns correspond to which material.
Semantic comments:

1. On page 1 the Author uses the abbreviation ACM as advanced ceramics,
while it should be advanced ceramic materials (according to the intro-
duced list of abbreviations and symbols)

2. Table 3.2 — The author uses the word “burner”, while in the literature the
correct name is “plasma torch”.

3. The parameter named by the Author as "distance between the nozzle and
the substrate" is referred to in the literature as "spraying distance".

4. On page 62, most probably by mistake, oxidation at 1100 °C for 3600 h was
given instead of 360 h.

5. The author in the caption under Fig. 5.13 placed the information that these
are results for differential thermal analysis, while the vertical axis contains

the designation of differential scanning calorimetry. Please clarify this.
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Final conclusion

It should be strongly emphasized that the comments and suggestions con-
tained in my review do not influence the holistic assessment of the doctoral dis-
sertation, which is unequivocally positive.

In conclusion, I state that the doctoral dissertation of MSc Eng Amjadal
Igbal entitled "Characterization of destruction processes in two-phase thermal barri-
er coatings — model investigations in conditions of high temperature oxidation and
corrosion in liquid salts deposits” meets the requirements for theses for the degree
of doctor of engineering and technical sciences, specified in art. 187 of the Act of
20" of July 2018 - "Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce" (Journal of Laws 2024,
item 1571 as amended). In connection with the above, I request that the doctoral
dissertation of Mr. Amjadal Igbal be admitted to public discussion and that sub-
sequent stages of the PhD Student's application for the academic degree of Doc-

tor of Engineering and Technical Sciences be proceeded with.







