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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 liczgca 114 stron. Zawiera ona spis tresci,
spis rysunkow i tabel, wykaz oznaczen i skrotow, siedem merytorycznych roz-
dziatow, spis literatury oraz streszczenie w jezyku angielskim, polskim oraz por-
tugalskim. Praca zostala napisana w jezyku angielskim.

Przedlozona do recenzji dysertacja ma nieco odmienng strukture od kla-
sycznych rozpraw doktorskich. Autor po kilkustronicowym wprowadzeniu po-
$Swieconemu zagadnieniom powlokowych barier cieplnych (TBC) wskazuje luke
badawczg, ktora dotyczy dwufazowych ukladow warstwy ceramicznej. Jako za-
sadniczy przedmiot wlasnych badan Doktorant przyjal odpornos¢ powlok na

utlenianie oraz korozje wysokotemperaturowg. W tym celu postawit trzy pytania

badawcze, ktére mozna uznac za teze rozprawy:

o Czy uktady dwufazowe sq stabilne w wysokich temperaturach?

o W jaki sposdéb uktady dwufazowe ulegng degradacji w srodowisku grgcej soli
Na:SO; (pochodzqcej z zanieczyszczen paliwa, soli unoszqcej sie w powietrzu),
ktora topi sie w stosunkowo niskich temperaturach?

o W jaki sposdb obecnosé fax podwdjnych, w tym interfejsow i granic, wptywa na
stabilnos¢ powloki i jej odpornos¢ na zmiany faz lub degradacje w wysokich

temperaturach przy narageniu na NaSO,?

Nastepnie Doktorant przedstawia schemat pracy, w ktorym skrétowo opi-
suje co znajduje sie 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
dotyczg wynikéw badan powtok trzech réznych materiatow: cyrkonianu lantanu
(LZO), cyrkonianiu gadolinu (GZO) oraz ceranu lantanu (LCO). Kazdy z tych roz-

dzialdow ma podobng strukture, osobng dyskusje wynikéw 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

artykutly z listy JCR, ktorych sumaryczny IF = 24.3);

wiekszos¢ cytowanych artykutow pochodzi z czasopism, w ktorych zagad-
nienia nanoszenia powlok oraz ich szczegélowych badan sg w glownym
nurcie tematycznym oraz majg uznang pozycje w miedzynarodowym s$ro-
dowisku naukowym,;

mozna zaobserwowa¢ odpowiednio wywazone proporcje pomiedzy pra-
cami klasycznymi dla opisywanych zagadnien a aktualng literaturg (arty-
kuléw 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 materialowsg
rowniez zglebial zagadnienia zwigzane z inzynierig mechaniczng);

prawie polowa cytowanych zrédet dotyczy szeroko rozumianej charaktery-
styki systemoéw powlokowych barier cieplnych (m.in. odpornos¢ na szoki
cieplne, ataki CMAS), co wskazuje na kompleksowe podejscie Autora do

opisywanych zagadnien (szczegolnie 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 powlokowych

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 zaroéwno ze zwiekszeniem

ich trwatosci, wydluzeniem czasu eksploatacji, jak i mozliwosci pracy w coraz to
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wyzszych temperaturach oraz niekorzystnym srodowisku. Z utylitarnego punktu
widzenia ma to prowadzi¢ do zwiekszenia niezawodnosci pracy np. turbin gazo-
wych, co przeklada si¢ bezposrednio na wydluzenie czasu bezawaryjnej pracy, jak
rowniez zmniejszenie czestotliwosci oraz ilosci napraw.

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

W niniejszej rozprawie postawiony przez Doktoranta problem badawczy
dotyczyt wlasnie zastosowania nowych materiatow 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 powlokowej bariery
cieplnej. Badania prowadzone byty pod katem odpornosci na utlenianie oraz ko-
rozje wysokotemperaturowsg. Wybor tematyki badawczej wpisuje sie¢ w ogoélno-
Swiatowy trend poszukiwan mozliwosci pracy turbin w coraz wyzszych tempera-
turach. Ponadto bardzo istotne jest opracowanie nowych lub zmodyfikowanych
materialow ceramicznych charakteryzujgcych sie lepszymi wlasnosciami w po-
rownaniu do ich konwencjonalnych odpowiednikow.

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

nie naukowej Inzynieria Materiatowa.
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3. Analizai ocena merytoryczna rozprawy

Na podstawie merytorycznej analizy zakresu oraz tresci przedtozonej roz-
prawy nalezy wyraznie stwierdzi¢, ze wpisuje sie ona w dyscypline naukowsg In-
zynieria Materialowa. Dysertacje Pana mgra inz. Amjadala Igbala uwazam za in-
teresujgcg oraz wartosciows, zarowno pod wzgledem naukowym, jak rowniez
utylitarnym. Doktorant prawidlowo zrealizowal zalozone zadania badawcze, za-
planowat i przeprowadzit liczne eksperymenty, ktore dotyczyty zaré6wno materia-
tow powlokowych, jak rowniez powtok po natryskaniu oraz poddanych dziataniu
czynnikéw korozyjnych.

W niniejszej pracy nalezy podkresli¢, ze Doktorant przeprowadzil kom-
pleksowe badania materialowe, poczynajgc od doglebnej charakteryzacji mate-
rialow powlokowych oraz wykonanych powlok. Efekty licznych eksperymentow
przeprowadzonych pod katem stabilnosci faz w warunkach korozji wysokotem-
peraturowej oraz utleniania Autor przedstawil w formie wielu zdje¢, analiz skla-
du chemicznego, analiz sktadu fazowego oraz krzywych pochodzgcych z termicz-
nej analizy roznicowej (DTA). Interesujgce jest to, ze dla przejrzystosci wynikow
oraz wyciggnietych na ich podstawie wnioskow, zaproponowat indywidualne
rozwazania dla kazdego uktadu materiatow.

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

1.

Na str. 36 Autor stwierdzil, ze parametry natryskiwania warstwy podkta-
dowej oraz zewnetrznej powloki 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-
witoka zewnetrzna jest ceramiczna. Prosze o wyjasnienie tej kwestii.
Nie zostaly podane wymiary podtoza (szczegdlnie grubos¢), na ktére nano-
szono powtoki.
Na str. 37 Autor stwierdzil, ze powloki byly natryskiwane na ,ptaskie podto-
ze”. Prosze o wyjasnienie tego sformutowania.
Analizujgc tabele 3.2 (parametry procesu natryskiwania) zaobserwowano
kilka sformutowan, ktore 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?
c. $rednica palnika plazmowego — podano wartos$¢ 150, natomiast za-
brakto jednostek;

Rys. 4.3 — mozna zaobserwowa¢ liczne nieprzetopione czgstki proszku.
Prosze o wyjasnienie co moglo to spowodowac. Ponadto na powierzchni
widoczne sg pekniecia (rys. 4.3d), czy okreslono gestosc¢ spekan? Czy przed
natryskiwaniem przeprowadzono podgrzewanie wstepne? Rowniez po-
dobne nieprzetopione czgstki i spekania zaobserwowano na zdjeciach
SEM powierzchni pozostatych powlok (rozdziat 5. oraz rozdzial 6.)
Czy przeprowadzono proby przyczepnosci powtok?
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Poréwnujgc przekroje poprzeczne badanych powtok mozna zaobserwowac
roznice w grubosci zarowno warstwy podkladowej jak i zewnetrznej dwu-
fazowej powtoki ceramicznej. Ponadto, w przypadku powloki GZO/YSZ
warstwa podkladowa 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 roznych udzialow skladnikéw cera-
micznych (25 % 8YSZ + 75 % GZO, 50 % 8YSZ + 50 % 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-

teriatu LCO analogicznie do LZO i GZO?

Uwagi natury ogolnej:

1.

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

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

snych analiz Autora?

3. Rys. 3.1 -schemat jest stabo widoczny.

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

Na str. 39 Autor podaje, ze probki poddano ekspozycji na dzialanie Na>SO.
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 wytwodrcy ani symbolu handlowego.
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Rys. 4.1 — w podpisie powinno by¢ podane powiekszenie a nie wielko$¢ pa-
ska skali.

Analiza przekrojow poprzecznych powlok — czy Autor okreslat ilosciowo
porowatos¢ powtlok, jak rowniez ksztalt i wielkos¢ porow?

Czy przeprowadzono pomiary naprezen w powtokach?

10. Jaka byta chropowatos$¢ powierzchni powtok przed testem korozji wysoko-

temperaturowe;j?

11. W wielu przypadkach (np. rys. 4.7, rys. 4.8) Autor w podpisach nie wyjasnit

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 wyjas$nienie.

13. Zdjecia SEM proszkow powinny by¢ ujednolicone co do powiekszenia.

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

wiadajg jakiemu materiatowi.

Uwagi natury semantyczneyj:

1.

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

Tabela 3.2 — Autor jako ,palnik” stosuje stowo ,burner”, podczas gdy w lite-
raturze przedmiotu poprawna nazwa to ,plasma torch”.

Parametr nazwany przez Autora jako ,odlegtos¢ pomiedzy dyszg a podio-
zem” w literaturze przedmiotu okreslany jest jako ,odleglos¢ 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 r6znicowej. Prosze o wyjasnienie.
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Whniosek koncowy

Nalezy zdecydowanie podkresli¢, ze zawarte w mojej recenzji uwagi oraz
sugestie nie wplywajg na holistyczng ocene 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 stopien naukowy

doktora nauk inzynieryjno-technicznych.
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