Koszalin, 23.05.2022r.

Dr hab. inz. Jan Walkowicz, prof. PK
Katedra Fizyki Technicznej i Nanotechnologii
Wydziat Mechaniczny
Politechnika Koszalinska

RECENZJA ROZPRAWY DOKTORSKIEJ
Mgr inz. Bartosza Wichra
nt. ,Wytwarzanie targetéow magnetronowych w plazmie wyfadowania
jarzeniowego wspomaganego polem magnetycznym”

Podstawe formalng do przygotowania recenzji stanowito pismo Pani Profesor Matgorzaty
Lewandowskiej, Przewodniczacej Rady Naukowej Dyscypliny Inzynieria Materiatowa,
ktore otrzymatem w dn. 21.03.2022r.

1. Podstawowe dane o kandydacie:

a) data uzyskania tytufu magistra oraz nazwa jednostki organizacyjnej, w ktorej
tytuf ten byt nadany

Tytut zawodowy magistra Pan Bartosz Wicher uzyskat z wyréznieniem, na Wydziale
Inzynierii Materiatowe] Politechniki Warszawskiej, w dn. 09.09.2016r.

b) informacja, czy kandydat ubiegal sie uprzednio o nadanie stopnia doktora,
w tym — o ile wynika to z dokumentacji rozprawy — informacja o przebiegu
i zakonczeniu wczesniejszego postepowania

Jak wynika z przedstawionej dokumentacji, Kandydat nie ubiegat sie uprzednio
0 nadanie stopnia doktora.

¢) przebieg pracy naukowo-zawodowej (miejsce pracy, zajmowane stanowiska)

Doswiadczenia zawodowe Kandydata, od uzyskania na Wydziale Inzynierii
Materiatowej Politechniki Warszawskiej, takze z wyréznieniem, tytutu inzyniera
w dn. 02.02.2015r. obejmuja:

e praktyke dyplomowg w zakresie przeprowadzenia oraz analizy charakterystyki
widmowej i pragdowo-napieciowej dla detektoréow podczerwieni, w firmie Vigo
System S.A — Laboratorium pomiarowe detektorow IR (w okresie
08.2015 - 09.2015),

e prace na stanowisku asystenta laboratoryjnego w zakresie charakteryzacji
morfologii materiatbw stosowanych na topaty parowych turbin energetycznych
w Wojskowej Akademii Technicznej — Zaktad Tribologii Inzynierii Powierzchni
i Logistyki Ptynow Eksploatacyjnych (w okresie 10.2015 — 12.2015),

e prace na Wydziale Inzynierii Materiatowej Politechniki Warszawskie;j,
w charakterze asystenta wspotprowadzgcego zajecia laboratoryjne "Elektronowe
wiasciwosci materiatow” na studiach stacjonarnych | stopnia (w okresie
10.2017 - 01.2021).

Doswiadczenia Kandydata w zakresie dziatalnosci naukowej obejmujg:

e otwarcie, realizacje oraz finalizacje przewodu doktorskiego nt. "Wytwarzanie
targetébw magnetronowych w plazmie wytadowania jarzeniowego wspomaganego



polem magnetycznym" na Wydziale Inzynierii Materiatowe] Politechniki
Warszawskiej (w okresie 04.2019 — 12.2021)

e udziat w realizacji 7 projektéw badawczych:

— NCN OPUS 5, nr 2013/09/B/ST8/02418 pt. ,Magnetycznie zlokalizowane
wytadowanie jarzeniowe do fragmentu uziemionej $cianki komory proézniowej
I jego wykorzystanie w inzynierii materialowe] do syntezy warstw”, okres
realizacji: 2014-03-04 — 2017-03-03, rola w projekcie: wykonawca,

— NCN SONATA 10, nr 2015/19/D/ST8/01917 pt. ,Proces generacji plazmy
impulsowej w warunkach dynamicznie zmiennej koncentracji gazu
plazmotwérczego a stan granicy rozdziatu faz materiatu warstwy i podtoza”,
okres realizacji: 2016-09-01 — 2019-08-31, rola w projekcie: wykonawca,

— NCN PRELUDIUM 14, nr 2017/27/N/ST8/00454 pt. ,Powierzchniowa
konsolidacja proszkéw materiatéw wysokotopliwych eksponowanych na
oddziatywanie z niskotemperaturowg plazma wytadowania jarzeniowego
w rozpylaniu magnetronowym?”, okres realizacji: 2018-07-23 — 2022-07-22,
rola w projekcie: kierownik,

— NCN OPUS 16, nr 2018/31/B/ST8/00635 pt. ,,Wysokiej jakosci powtoki DLC
wytwarzane w nowatorskim rozpylaniu magnetronowym wysokiej mocy
z zastosowaniem goracego targetu grafitowego”, okres realizacji:
2019-09-02 — 2022-09-01, rola w projekcie: stypendysta - doktorant,

— Zespotowy grant dziekanski WIM PW pt. ,Kompozytowe warstwy
o wysokim magnetooporze wytwarzane technikami rozpylania
magnetronowego”, okres realizacjii 2019 - 2020, rola w projekcie:
wykonawca.

— Program Inicjatywa doskonatosci — uczelnia badawcza (IDUB), Mobility
PW 1/2021 pt. ,In-situ analysis of the chemical plasma state observed
upon ion-assisted HiPIMS discharge for synthesis of transition-metal film
compounds”, Linkdping University, okres: 2022-03-28 — 2022-05-26, rola
w projekcie: stazysta,

— Program im. Bekkera 2021, nr BPN/BEK/2021/1/00366/DEC/1 pt.
»Synthesis of thin transition-metal-diboride films (Zr-Ta-Ti-Hf-B) via high-
power impulse magnetron sputtering, with the use of metal ion
irradiation”, Linkoping University, okres: 2022-08-01 do 2023-06-01 rola
w projekcie: stazysta.

Ponadto, w latach 2017 — 2021, Kandydat uzyskat finansowanie w ramach
subwencji MEIN na badania naukowe lub prace rozwojowe i zadania z nimi
zwigzane, stuzgce rozwojowi miodych naukowcow i uczestnikow studiow
doktoranckich, a takze finansowanie dla najlepszych doktorantéw oraz
zwigkszenie stypendium doktoranckiego z dotacji projakosciowej dla
uczestnikow studiow doktoranckich WIM PW.

Badania objete oceniang rozprawag doktorskg zostaty sfinansowane w ramach
projektbw NCN zrealizowanych w ramach konkursow PRELUDIUM 14
(nr2017/27/N/ST8/00454) i OPUS 16 (nr 2018/31/B/ST8/00635).

e odbycie stazy naukowych i kursow:

— w APVACUUM Sp. z o.0., Suchy Las, w zakresie budowy oraz diagnostyki
prozniowych urzgdzen pomiarowych (01.2017),



— w Biurze Konstrukcyjno-Wdrozeniowym Piotr Domanowski, Bydgoszcz,
w zakresie prac koncepcyjnych dot. zastosowania sterowania wytadowaniem
jarzeniowym poprzez wykorzystanie wstrzykiwania gazu (07.2017),

— w Politechnice Gdanskiej, w ramach 2th Nanosmat School, Spectroscopic
ellipsometry — efficient tool for thin analysis (09.2018),

— w Politechnice Koszalinskiej (we wsp. Sheffield Hallam University),
Koszalin — Kotobrzeg, w ramach Society of Vacuum Coaters Educational
Program — Fundamentals of High Power Impulse Magnetron Sputtering
(HIPIMS) (11.2019),

— w Narodowym Centrum Badan Jadrowych (NCBJ), Otwock-Swierk,
w zakresie:

- spektroskopowych pomiaréw emisji promieniowania plazmy (03.2017,
09/2018),

- eksperymentalnej analizy wiasciwosci mechanicznych  materiatow
powtokowych - NanoTest Vantage system (09.2019),

- badan nad fazowg stabilnoscia powilok metastabilnych materiatow
wysokotopliwych w warunkach termodynamicznie nieréwnowagowych —
analiza dyfrakcyjna in situ w podwyzszonych temperaturach (06.2021).

e udziat w 5 konferencjach naukowych:

— XIV International Conference on Molecular Spectroscopy, Biatka
Tatrzanska (7.09.2017), poster: “Characterization of sp3 content of carbon films
deposited by High Power Gas Injection Magnetron Sputtering method by UV
and VIS Raman Spectroscopy”,

— XLV Szkota Inzynierii Materiatowej, Krakow — Rytro (26-29.09.2017), referat:
“Structure and electrical resistivity dependence of molybdenum thin films
deposited by DC modulated pulsed magnetron sputtering”,

— NANOSMAT 2018 13%" International Conference on Surfaces, Coatings
and Nanostructured Materials, Gdansk (11-14.09.2018), postery:

- “Reactive sputtering and optical investigations of tungsten nitride
compounds using the Gas injection Magnetron Sputtering (GiMS)
technique”,

- “Synthesis and optomechanical characterization of thin nc-WC/a-C coatings
produced by Gas injection Magnetron Sputtering (GiMS) technique”,

— 16th International Conference on Plasma Surface Engineering, Garmisch-
Partenkirchen, Germany (17-21.09.2018), poster: “Hydrogen-free DLC
coatings deposited by HiP GIMS”,

— 11-th Symposium on Vacuum based Science and Technology, Koszalin —
Kotobrzeg (19-21.11.2019), referat: “Surface sintering of W-based powder
targets performed via electromagnetic discharge conditions”.

Dorobek publikacyjny Kandydata, wedtug bazy Web of Science, obejmuje
20 artykutow, cytowanych 93 razy w 71 publikacjach (bez autocytowan) oraz Index
Hirscha h = 8. Kandydat jest ponadto wspdtautorem patentu udzielonego przez Urzad
Patentowy Rzeczypospolitej Polskiej na wynalazek zatytutowany ,Sposéb
wykonywania targetu oraz target” (Patent nr PL 236488 B1).

Wskazniki bibliometryczne dla 7 publikacji stanowigcych rozdziat 5 pracy doktorskiej na
dzier 28.02.2022 r. sg nastepujgce:

Sumaryczna punktacja czasopism z listy MEIN: 800 pkt.



Sumaryczny Impact Factor: 34,401
Sumaryczna liczba cytowan: 48

2. Informacje o ocenianej rozprawie doktorskiej:

a) tytut rozprawy doktorskiej stanowigcej podstawe ubiegania sie w aktualnym
postepowaniu o nadanie stopnia doktora

Oceniana rozprawa doktorska zatytutowana jest ,Wytwarzanie targetow
magnetronowych w plazmie wyladowania jarzeniowego wspomaganego polem
magnetycznym”.

b) ocena ukfadu rozprawy doktorskiej, w tym informacje o jej poszczegdélnych
czesciach skfadowych

Zgodnie z Art. 187. ust. 3. Ustawy Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (tj. Dz. U.
z 2022 r. poz. 574, 583, 655, 682, 807) rozprawe doktorskg moze stanowi¢ praca
pisemna, w tym monografia naukowa, zbiér opublikowanych i powigzanych
tematycznie artykutow naukowych, praca projektowa, konstrukcyjna, technologiczna,
wdrozeniowa lub artystyczna, a takze samodzielna i wyodrebniona cze$¢ pracy
zbiorowej.

W Swietle przepisow Ustawy forma ocenianej rozprawy doktorskiej jest
prawidtowa — rozprawa jest indywidualng pracg pisemng, z wigczonym do rozdziatu
5. zbiorem 7 opublikowanych i powigzanych tematycznie artykutdéw naukowych. Takze
uktad rozprawy jest prawidtowy. Liczaca 149 stron rozprawa zawiera w cze$ci wstepnej
STRESZCZENIE w jezyku polskim i angielskim oraz SPIS TRESCI, a nastepnie siedem
gtownych, ponumerowanych rozdziatdw merytorycznych, ktérych tytuty brzmia:

1. STAN ZAGADNIENIA.

2. MOTYWACJA BADAN WEASNYCH.

3. KONCEPCJA PLAZMOWEGO SPIEKANIA POWIERZCHNI MATERIALOW
TARGETOW MAGNETRONOWYCH.

HIPOTEZA BADAWCZA.

DYSKUSJA WYNIKOW BADAN.

PODSUMOWANIE.

APLIKACYJNE ZNACZENIE PRACY W EWOLUCJI METOD PLAZMOWEJ
INZYNIERII POWIERZCHNI.

W  zakonczeniu rozprawy zamieszczone sg trzy nienumerowane paragrafy,
zatytutowane:

- LITERATURA.
- SPIS RYSUNKOW | TABEL.
- WYKAZ PUBLIKACJI STANOWIACYCH PRACE DOKTORSKA,.

Rozprawa, poza rozdziatem 5. DYSKUSJA WYNIKOW BADAN, zostata napisana
w jezyku polskim. Rozdziat 5 zawiera siedem artykutdbw naukowych w jezyku
angielskim, stanowigcych szczeg6towy merytoryczny opis badan naukowych objetych
rozprawg, oznaczonych jako zatgczniki 1 — 7. Kazdy artykut jest poprzedzony krétkim
komentarzem, napisanym w jezyku polskim. Artykuty wraz z komentarzami stanowig
kolejno podrozdziaty 5.1 —5.7. Dla kazdego artykutu zostat okreslony procentowy wktad
autorski Kandydata.

Rozdziat 1. STAN ZAGADNIENIA zawiera trzy podrozdziaty:
1.1. Pojecie ,syntezy niekonwencjonalnej”.

N ok



1.2. Realizacja praktyczna koncepcji syntezy niekonwencjonalne] w plazmowe;
inzynierii powierzchni.

1.3. Aplikacyjne znaczenie magnetronowego zrodia par w syntezie materiatow
powtokowych.

W  podrozdziale 1.1  zamieszczono  krotkie — wprowadzenie  dotyczgce
termodynamicznych podstaw niekonwencjonalnej syntezy materiatéw, ktére zostaty
sformutowane przez zespét naukowcow z WIM PW, kierowany przez Profesor
Aleksandre Sokotowskg, ktérego cztonkiem byt Promotor ocenianej rozprawy.
W procesach syntezy niekonwencjonalnej, struktura materiatdéw jest ksztattowana
z wykorzystaniem pracy niemechanicznej ukiadu, ktérg — jak Autor rozprawy stusznie
podkresla — w plazmowej inzynierii powierzchni jest praca zwigzana z oddziatywaniem
pola elekirycznego Ilub magnetycznego na zjonizowane czastki $rodowiska
plazmowego.

Podrozdziat 1.2 zawiera szczeg6towg analize fizycznych mechanizméw rozpylania
katodowego, w szczegolnosci realizowanego w obecno$ci poprzecznego pola
magnetycznego, 1j. rozpylania magnetronowego, ktérego rézne odmiany sg obecnie
wykorzystywane do osadzania cienkich powtok. Szczegolny nacisk Autor ktadzie na
reaktywne impulsowe metody rozpylania magnetronowego, w tym:

- pulsacyjne rozpylanie magnetronowe (pMS - Pulsed Magnetron Sputtering),

- rozpylanie magnetronowe z impulsowo modulowang moca (MPPMS — Modulated
Pulse Power Magnetron Sputtering),

- impulsowe rozpylanie magnetronowe wysokiej mocy (HiPIMS — High Power
Impulse Magnetron Sputtering).

W analizie poréwnawczej wymienionych metod, Autor odnosi charakterystyki plazmy
wytwarzanej z ich wykorzystaniem, ze szczegdlnym uwzglednieniem roli
niemechanicznej pracy jondw w ksztattowaniu struktury i wybranych wtasciwosci
osadzanych powtok, do uzyskiwanych stacjonarng metoda statoprgdowego rozpylania
magnetronowego (dcMS — Direct Current Magnetron Sputtering).

Podrozdziat 1.3 dotyczy bezposrednio zagadnieri zwigzanych z gtownym tematem
rozprawy tj. konstrukcji, wytwarzania i eksploatacji targetow przeznaczonych do
osadzania, metodami rozpylania magnetronowego, cienkich powtok
wielosktadnikowych, w szczegolnosci zawierajacych fazy metastabilne. W tym
kontekscie, Autor analizuje mozliwosci i ograniczenia zwigzane z wytwarzaniem
I wykorzystaniem litych targetow jednoskfadnikowych, targetow mozaikowych oraz
wielosktadnikowych targetéw stopowych i proszkowych. Zakres przeprowadzonej,
kompleksowej analizy obejmuje m.in.:

1° wptyw gruboéci litego targetu ferromagnetycznego na rozktad indukcji pola
magnetycznego w obszarze przykatodowym i zwigzany z tym ksztatt toru dryfu
elektronow wtérnych oraz rozktad obszaru trawienia targetu, ktéry determinuje
mozliwy do uzyskania stopien jego wykorzystania,

2° mozliwos¢ stosowania wielozrodtowych uktadéw osadzania, o niezaleznym
zasilaniu zrédet, wyposazonych w targety wytworzone z czystych sktadnikow
osadzanych powtok,

3° metody wytwarzania, wymagania eksploatacyjne oraz efektywnosé
wykorzystania targetow segmentowych i mozaikowych,

4° dostepne aktualnie technologie wytwarzania masywnych targetéow litych
i proszkowych w szerokim zakresie wymiarowym i o szerokim zakresie sktadu
chemicznego, ze szczegdlnym uwzglednieniem targetdow z materiatow
wysokotopliwych,



5° mozliwos¢ wykorzystania impulsowych plazmowych metod konsolidacji
proszkéw, w tym opracowanej na Wydziale Inzynierii Materiatowej Politechniki
Warszawskiej metody impulsowo-plazmowego spiekania (PPS — Pulse Plasma
Sintering).

6° mozliwos¢ wytworzenia | wykorzystania w procesach rozpylania
magnetronowego targetéw z luznym nasypem proszku,

7° mozliwos¢ realizacji procesow rozpylania magnetronowego na niechtodzonych
targetach, w trybie osadzania wspomaganego sublimacjg i odparowaniem, oraz
ich wykorzystania do ksztattowania rozktadu pola magnetycznego,
charakterystyk wytadowania i wtasciwosci powtok.

Whioski z analizy stanu wiedzy przedstawionej w podrozdziale 1.3 sg sformutowane
w rozdziale 2. MOTYWACJA BADAN WEASNYCH. Autor zwraca uwage na
dominujgce, w opisywanych badaniach osadzania powtok metodami rozpylania
magnetronowego, rozumienie roli targetu wytacznie jako pasywnego zrddta strumienia
rozpylanych atomoéw, ktdrego wiasciwosci sg ksztattowanie czynnikami zewnetrznymi,
tj. parametrami wytadowania i generowanej plazmy. W odroznieniu od takiego
standardowego podejscia, Autor proponuje rozszerzenie zakresu syntezy materiatow
w metodach rozpylania magnetronowego o ksztattowanie wiasciwosci targetdéw, co
powinno umozliwi¢ ich wudziat w ksztattowaniu charakterystyk wytadowania
i wtasciwosci osadzanych powtok. Zdaniem Autora, umozliwi to takze pokonanie wielu
ograniczen wystepujgcych w procesach wytwarzania i eksploatacji masywnych
targetow materiatow wysokotopliwych, jak:

- ograniczenia wymiarowe targetow,

- ograniczenia w ksztattowaniu sktadu chemicznego targetow,

- ograniczenia w stopniu wykorzystania targetow,

- ograniczenia w dostepnosci targetow ze wzgledu na wysokie koszty ich
wytwarzania,

- ograniczenia efektywnosci proceséw osadzania.

W zakonczeniu rozdziatu 2, w oparciu o przedstawione wnioski, Autor formuiuje dwa
cele badawcze, ktore w oryginalnym zapisie brzmia:

1) Zaprojektowanie i okreslenie warunkéw technologicznych umozliwiajgcych
aktywacje mechanizmu powierzchniowej konsolidacji plazmowej oraz zbadanie
jej skutecznosci wobec nasypu proszkowego stosowanego do wytwarzania
targetow magnetronowych.

2) Zbadanie skutecznosci nowej] metody w syntezie powilok materiatdw
wysokotopliwych pod wzgledem obecnosci faz nieréwnowagowych
(metastabilnych w warunkach RT), a otrzymanych na drodze impulsowego
wstrzykiwania gazu plazmotwérczego (GIMS), i ponadto wykazanie ich nowych
witasciwosci uzytkowych o potencjalne aplikacyjnym.

W  rozdziale 3. KONCEPCJA PLAZMOWEGO SPIEKANIA POWIERZCHNI
MATERIALOW TARGETOW MAGNETRONOWYCH Autor uzasadnia specyfika
eksploatacji targetow zaproponowane ograniczenie ich konsolidacji do strefy
przypowierzchniowej. Przyjmuje nastepnie zatozenie, ze mozliwe jest dokonanie takiej
konsolidacji z wykorzystaniem, jako materiatu wyjéciowego, Iuznego nasypu
proszkowego umieszczonego na powierzchni katody magnetronu, wytacznie przy
wykorzystaniu energii uwalnianej w wytadowaniu jarzeniowym na powierzchni targetu,
bez zastosowania dodatkowej pracy mechaniczne;.




Zaproponowang koncepcje Autor objasnia jako zastgpienie nacisku mechanicznego,
stosowanego w tradycyjnych procesach konsolidacji, cisnieniem wywieranym na
powierzchnie katody magnetronu przez przyspieszane w polu elektrycznym jony.
Wskazuje tez, ze innowacjg aplikacyjng opracowanej i opatentowanej
(Patent nr PL 236488 B1) metody plazmowego spiekania powierzchniowego
(PSS —Plasma Surface Sintering) jest mozliwos¢ wytwarzania targetow
magnetronowych w miejscu ich pozniejszej eksploatacii, ale przy wyzszym cisnieniu
i wyzszym pradzie wytadowania w poréwnaniu do warunkéw stosowanych w fazie
osadzania powiok, co wymaga modyfikacji standardowo stosowanych systemow
zasilania.

Autor podkresla, ze istotng cechg procesu wytwarzania materiatow katodowych metodg
plazmowego spiekania powierzchniowego (PSS) jest zachowanie podpowierzchniowej
porowate] strefy materiatu targetu, o ograniczonej przewodnosci cieplnej, ktorej
wystepowanie umozliwia postepujgcg konsolidacje jego powierzchni podczas
rozpylania na etapie nanoszenia powtok. Opracowana metoda umozliwia wytwarzanie
targetéw proszkowych o dowolnym sktadzie chemicznym i fazowym oraz o dowolnej
geometrii i wymiarach.

W rozdziale 4. HIPOTEZA BADAWCZA Autor formutuje cel naukowy oraz hipoteze
naukowsg rozprawy w sposob nastepujacy:

,Celem naukowym pracy doktorskiej jest zbadanie aktywnosci chemicznej, a ponadto
zidentyfikowanie istotnych zjawisk fizycznych zachodzacych w trakcie oddziatywania
plazmy, inicjowanej w warunkach wytadowania jarzeniowego wspomaganego
dodatkowo strumieniem energii pola magnetycznego, z substratem materiatu w formie
luznych czgstek proszku.”

,Hipoteza naukowa pracy doktorskiej zaktada, ze:

Skuteczne wykorzystanie energii pochodzacej od wzajemnie oddziatujgcych ze sobg
w czasie i przestrzeni, pol magnetycznego (B) i elektrycznego (E) wg. réwnan
Maxwella:

= oE
VxB = I (Et}a_t+ J)

VE = £

<o
gdzie: j - gestos¢ pradu, p - gestos¢ tadunku elektrycznego, ktdrych zrodtem jest pole B oraz E,

zmagazynowanej w termodynamicznie niskotemperaturowej plazmie i dyssypowanej
kolejno w warunkach wytadowania jarzeniowego, pozwoli uformowac in—situ
powierzchniowo gestg substancje materiatowg sktadajacg sie wyjsciowo z luznego
nasypu proszku, bez addytywnego udziatu energii w postaci cidnienia nacisku
mechanicznego.

Aplikacja wskazanej konfiguracji elektromagnetycznej powinna zainicjowac
postepujgca w czasie oraz przestrzeni, dyssypacje energii czgstek plazmy
w warunkach  wysokiego cisnienia (10'—10%2 Pa), stanowigc tym samym
niekonwencjonalny substytut energii cieplnej stuzgcy fizykochemicznej aktywaciji
konsolidacji luznego nasypu proszku, kontrolowanego aktywacjg mechanizmoéw dyfuzji
powierzchniowej.”

Dodatkowo, Autor formutuje ,zagadnienie naukowe, kiére w rownolegtym kroku
badawczym zostanie poddane analizie badawczej, ktérej wynikiem (przyp. J.W.) bedzie
ocena skutkdw inicjacji zjawiska impulsowego rozpylania magnetronowego
zageszczonego powierzchniowo materiatu. Na tej podstawie, okreslony zostanie wptyw



energii wewnetrznej strumienia czastek plazmy na przebieg procesu zarodkowania
I wzrostu materiatu powtokowego w warunkach nizszego ci$nienia par (< 100 Pa)”.

Rozdziat 5. DYSKUSJA WYNIKOW BADAN zawiera siedem podrozdziatow
poswieconych wyodrebnionym zagadnieniom badawczym, Zwigzanym
z wytwarzaniem i eksploatacja targetow proszkowych w procesach osadzania powtok
metodg GIMS (Gas Injection Magnetron Sputtering). Zasadniczym elementem kazdego
z podrozdziatow jest artykut naukowy opublikowany w recenzowanym czasopi$mie
znajdujacym sie w wykazie czasopism naukowych i recenzowanych materiatow
z konferencji miedzynarodowych Ministerstwa Edukacji i Nauki. Kazdy z artykutéw jest
poprzedzony syntetycznym komentarzem Autora. Sposréd siedmiu artykutdw
zamieszczonych w rozprawie, w szesciu Kandydat jest wspodtautorem wiodgcym,
wnoszgcym wiekszosciowy wkitad w ich przygotowanie.

Podrozdziat 5.1 zatytutowany ,Rola goracej katody w reaktywnej syntezie
magnetronowej wzrostu warstw TiN i TiO2” zawiera artykut:

e R. Chodun, M. Dypa, B. Wicher (20%) et al., The sputtering of titanium
magnetron target with increased temperature in reactive atmosphere by gas
injection magnetron sputtering technique, Appl. Surf. Sci. 574 (2022) 151597.

W komentarzu do artykutu Autor podkresla, ze opisane badania miaty na celu
zweryfikowanie hipotezy badawczej o mozliwosci aktywowania zjawiska sublimacji
(Ttargetu < Ttopnienia) i/lub parowania (Tiargetu > Ttopnienia) tytanowej katody w warunkach
impulsowo wzbudzanej plazmy. Efektéw tych oczekiwano jako rezultat zastosowanej
konstrukcji targetu o ograniczonej przewodnosci cieplnej. Wyniki badan potwierdzity
stuszno$¢ przyjetych zatozen i wskazaty skutecznos$é¢ metody GIMS w procesach
wysokotemperaturowego rozpylania magnetronowego. Stwierdzonymi efektami
procesu byto zarodkowanie metastabilnej fazy rutylu w powtokach TiO2, oraz okoto
3- krotnie wigksza znormalizowana szybko$¢ wzrostu warstw TiN w poréwnaniu do
rozpylania zimnej katody.

Podrozdziat 5.2. ,Realizacja mechanizmu powierzchniowe]j konsolidacji metalicznego
wolframu w funkcji czasu wyladowania jarzeniowego: nowe spojrzenie na synteze
materiatdw powtokowych w rozpylaniu magnetronowym” dotyczy badan majacych na
celu okreslenie wptywu czasu oddziatywania plazmy na efekty powierzchniowego
spiekania targetu oraz badan wilasciwosci powlok osadzanych z jego uzyciem
w procesie GIMS (Gas Injection Magnetron Sputtering). Badania opisane sg artykule:

e B. Wicher (51%), K. Zdunek, R. Chodun, et al., Surface sintering of tungsten
powder targets designed by electromagnetic discharge: A novel approach for
film synthesis in magnetron sputtering, Mater. Des., 191 (2020) 108634.

Wyniki badan wykazaty, ze stopien powierzchniowej konsolidacji proszku wolframu jest
zalezny od energii czgstek plazmy, ci$nienia procesu oraz dtugosci impulséw
wytadowania. Stwierdzono takze wystepowanie uprzywilejowanej orientacji
krystalograficznej (111) w wytworzonym spieku a-W oraz jego zageszczanie zaréwno
na etapie spiekania, jak i podczas rozpylania materialu wytworzonego targetu.
W procesie osadzania stwierdzono zarodkowanie metastabilnej odmiany alotropowej
B-W w postaci amorficznego materiatu powtokowego.

W podrozdziale 5.3 ,Wptyw koncentracji impulsowo wstrzykiwanej mieszaniny gazéw
Ar-N na chemiczng reaktywno$¢ nanokrystalicznych warstw azotku wolframu”
zamieszczono badania opisane w artykule:



e B. Wicher (51%), R. Chodun, K. Nowakowska-Langier et al., Chemical and
structural characterization of tungsten nitride (WNx) thin films synthesized via
Gas Injection Magnetron Sputtering technique, Vacuum. 165 (2019) 266-273.

Badania dotyczg reaktywnej syntezy azotku wolframu (WNx) metodg GIMS (Gas
Injection Magnetron Sputtering). Celem badan byto zweryfikowanie mozliwosci syntezy
w strukturze materiatu powtok termodynamicznie nietrwatej fazy B-W2N. Jak podano
w komentarzu na poczatku rozdziatu, w procesach osadzania wykorzystano
Jpowierzchniowy substrat wolframu jako efektywne Zzrédto rozpylanych, a ponadto
cieplnie sublimowanych par”.

Uzyskane wyniki wskazujg, ze w warunkach procesu GIMS, tj. rozpylania katody (W)
przy impulsowo wstrzykiwanej mieszaninie gazéw (Ar-N), aktywowane jest Srodowisko
plazmowe sprzyjajgce wzrostowi nanokrystalicznych powtok, ztozonych z mieszaniny
fazy B-WNx (0,6 < x < 0,65) oraz metalicznego -W. Otrzymane powioki wykazujg dwa
optyczne maksima absorpcyjne dla energii fotonéw 1,75 eV oraz 3,0 eV, co zdaniem
Autora wskazuje na mozliwos¢ zastosowan optoelektronicznych.

Podrozdziat 5.4 ,Badania emisji widma impulsowej plazmy wytadowania
magnetronowego — aktywnego o$rodka zarodkowania faz nieréwnowagowych
w kompozytowych powtokach DLCANCx" dotyczy osadzania metodg GIMS (Gas
Injection  Magnetron  Sputtering) nanostrukturalnych  powtok  zbudowanych
z amorficznej osnowy DLC z nanowydzieleniami weglika wolframu WCx. Petny opis
badan zamieszczono w artykule:

e B. Wicher (51%), R. Chodun, R. Kwiatkowski, et al., Plasmochemical
investigations of DLC/WCx nanocomposite coatings synthesized by gas injection
magnetron sputtering technique, Diam. Relat. Mater., 96 (2019) 1-10.

Jak podano w komentarzu wprowadzajacym, do wytworzenia powtok wykorzystano
wielosktadnikowy powierzchniowo skonsolidowany target proszkowy o wiasciwie
dobranym skitadzie molowym. Otrzymano powioki z okoto 17% udziatem faz
(y-WC1—x + B-W2C) w osnowie DLC. Zdaniem Autora, badania dowiodty, ze:

- istotng role w syntezie powtok DLC/WCx petni efekt implantacji czgstek plazmy
w sieci kondensujgcego na zimnym podtozu materiatu, oraz

- zastosowanie powierzchniowo skonsolidowanego targetu W-C potwierdzito
aplikacyjne uzasadnienie dla skalowania takiej formy katody do zastosowan
przemystowych, ze wzgledu na bardzo duzg szybko$¢ nanoszenia powitok
(do ~ 100 nm/min), ktorej katalizatorem jest sublimacja par wegla oraz wolframu.

W podrozdziale 5.5 ,Synteza niestechiometrycznego azotku wegla (CNx) w warunkach
impulsowej jonizacji neonu dla transparentnych struktur sensorycznych w IR”
przedstawiono badania dotyczace okreslenia wptywu kompozycji atmosfery gazowej
neon/azot (Ne/N2) na wiasciwosci powtok CNx wytwarzanych w procesach osadzania
metodg GIMS (Gas Injection Magnetron Sputtering) z wykorzystaniem targetu
wykonanego z wegla szklistego. Szczegdtowy opis badan jest zamieszczony
w artykule:

o B. Wicher (51%), R. Chodun, M. Trzcinski et al., Applications insight into the
plasmochemical state and optical properties of amorphous CNy films deposited
by gas injection magnetron sputtering method, Appl. Surf. Sci. 565 (2021)
150540.

Badania wykazaly wystepowanie zmiany dominujgcego mechanizmu jonizacji
sktadnikéw atmosfery gazowej przy zwiekszaniu zawartosci azotu w atmosferze —
z mechanizmu Penninga na jonizacje w zderzeniach z elektronami. Stwierdzono, ze



zmianie mechanizmu jonizacji towarzyszy zmiana dominujgcego typu wigzan
w osadzanych powiokach — z sp' przy jonizacji Penninga na sp? i sp® przy jonizacji
przez zderzenia z elektronami. Na tej podstawie Autor zaktada, ze obecno$¢ neonu
w atmosferze gazowe] bedzie miala wplyw takze na przebieg konsolidacji
wieloskfadnikowych targetéw proszkowych metodg plazmowego spiekania
powierzchniowego (PSS).

Podrozdziat 5.6 Wptyw nacisku jonéw Ne* na morfologie konsolidowanego targetu
WB«—C i strukture wigzan elektronowych w materiale powtokowym W:2BC" jest
poswiecony weryfikacji tezy postawionej w rozdziale 5.5 o wptywie neonu na proces
konsolidacji targetu proszkowego metodg PPS, a takze na wiasciwosci osadzanych
powtok. Przeprowadzone badania sg opisane w artykule:

¢ B. Wicher (51%), R. Chodun, M. Trzcinski et al., Design of pulsed neon injection
in the synthesis of W-B-C films using magnetron sputtering from a surface-
sintered single powder cathode, Thin Solid Films. 716 (2020) 138426.

Konsolidacji poddano mieszanine proszkéw wolframu i boru umieszczong w matrycy
targetu z pirolitycznego grafitu. Pomimo, ze spiekanie przeprowadzono bez udziatu
dodatkowego lepiszcza, uzyskano gestg i pozbawiong poréw powierzchnie targetu.
ldentyfikacja fazowa powtok osadzonych z wykorzystaniem wytworzonego targetu
wykazata, udokumentowane po raz pierwszy w literaturze naukowej, wystepowanie
metastabilnego zwigzku h-W2BC w postaci nanokrystalitdw o wielkosci 1-3 nm,
zarodkujgcych w osnowie amorficznego grafitu.

Podrozdziat 5.7, zamykajgcy rozdziat 5. DYSKUSJA WYNIKOW BADAN, jest
zatytutowany ,Spiekanie magnetronowych targetdw ReBx—Ti w funkcji energii
elektrycznej plazmy — zrodta par dla super—twardych struktur powtok Re—B-Ti". Opis
badan znajduje sie w artykule:
e B. Wicher (51%), R. Chodun, M. Trzcinski et al., Application of the plasma
surface sintering conditions in the synthesis of ReBx—Ti targets employed for

hard films deposition in magnetron sputtering technique, Int. J. Refract. Met.
Hard Mater. 103 (2021) 105756.

Badania dotyczyly wytwarzania, metodg plazmowego spiekania powierzchniowego
(PSS), trzysktadnikowego targetu magnetronowego ReBx-Ti. Proces spiekania
prowadzony w atmosferze neonu, przy cisnieniu 40 Pa, umozliwiat generowanie
impulséw plazmy o energii osiggajacej 3,1 kJ. W wyniku procesu uzyskano target
mozaikowy ReBx-Ti zawierajgcy wktadki diborku renu ReB:2 o niskiej porowatosci
(3,2%), rozmieszczone w tytanowej matrycy. Wytworzony target uzyto nastepnie do
osadzania powtok Re-B-Ti metodg GIMS (Gas Injection Magnetron Sputtering).
Wytworzone powtoki Re-B-Ti charakteryzowaty sie amorficzno — nanokrystaliczng
strukturg, zawierajgca amorficzng faze diborku renu (ReB2) oraz nanokrystaliczng faze
diborku tytanu (TiBz2), ktdrej powstanie w prébkach o najwiekszej zawartosci boru jest
zgodne z modelem rozktadu spinodalnego.

Autor w komentarzu podkresla, ze ,materiat ReB:«—Ti (x ~ 2,3,5,6), zarbwno w postaci
powierzchniowo litego, pojedynczego materiatu katodowego, jak i kolejno naniesionych
powtok z jego wykorzystaniem, zostat po raz pierwszy na $wiecie zsyntezowany
w eksperymentalnych warunkach laboratoryjnych”.

W rozdziale 6. PODSUMOWANIE Autor rekapituluje najwazniejsze wyniki naukowe
i efekty praktyczne badan ujetych w rozprawie doktorskiej, w tym m.in.:

- sformutowanie koncepcji, opracowanie technologii, scharakteryzowanie zjawisk
i mechanizmow oraz przeprowadzenie przyktadowych proceséw formowania
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zlozonych materiatowo targetow magnetronowych, ktérych synteza w typowych
warunkach sprawitaby realny problem wykonawczy,

- stworzenie mozliwosci prowadzenia proceséw wydajnego rozpylania targetow
z pominieciem uktadow zasilajgcych o czestotliwosci radiowej w celu wytworzenia
warstw o wiasciwosciach charakterystycznych dla dielekirykdw, np. materiatow
z uktadu W-C, W-B-C, Re-B, Ti-B, Ti-B-0,

- stworzenie mozliwosci komponowania dowolnego sktadu chemicznego
powierzchniowo spiekanych targetébw magnetronowych, co poszerza dostepny
zakres syntezy nowych materiatdw powiok o cechach nieréwnowagowych
w stosunku do powtok osadzanych ze standardowych masywnych zrodet par.

W ostatnim merytorycznym rozdziale 7. APLIKACYJNE ZNACZENIE PRACY
W EWOLUCJI METOD PLAZMOWEJ INZYNIERII POWIERZCHNI, Autor przedstawia
cechy opracowanych rozwigzan, ktore stwarzajg perspektywe ich praktycznego
wykorzystania. Sg to m.in.:

- wyeliminowanie potrzeby wytwarzania dedykowanych zrédet par i koniecznosci
uzycia dedykowanych technologii do ich wytwarzania,

- mozliwo$¢ wielokrotnego wykorzystanie matrycy targetu oraz niezaleznosc
efektywnos$ci procesu od jego ksztattu i gabarytow,

- mozliwo$¢ wykorzystania procesu powierzchniowe] konsolidacji proszku jako
wstepnej operacji technologicznej, bezposrednio poprzedzajgcej etap syntezy
powtok,

- mozliwos¢ wytwarzania powtok z par zarowno materiatu wsadowego jak
i materialu matrycy poprzez sterowanie stosunkiem szerokosci kanatu wsadu
proszkowego do szerokosci obszaru trawienia jonowego,

- mozliwosci rozpylania targetow o skitadzie chemicznym tworzgcym fazy
0 wiasciwosciach dielektrycznych,

- tworzenie warunkéw dla osadzania materiatdbw powtokowych o cechach
nierbwnowagowych w warunkach stacjonarnych.

Rozprawe kohczg nienumerowane paragrafy: LITERATURA, SPIS RYSUNKOW
| TABEL oraz WYKAZ PUBLIKACJI STANOWIACYCH PRACE DOKTORSKA.

c) ocena zastosowanego pismiennictwa w ramach rozprawy doktorskiej

Wykaz cytowanej literatury liczy 86 pozycji opublikowanych w latach 1978 — 2022, przy
tym zdecydowana wiekszos¢ cytowanych prac ukazata sie w latach 2010 — 2022.
Wsréd cytowanych Zrédet znajdujg sie przede wszystkim artykuty naukowe
opublikowane w recenzowanych czasopismach zamieszczonych w wykazie czasopism
naukowych i recenzowanych materiatéw z konferencji miedzynarodowych Ministerstwa
Edukacji i Nauki, pozycje ksigzkowe wydawnictw PWN, Springer, Elsevier, Noyes
Publications oraz John Wiley & Sons oraz rozprawa doktorska z Aarhus University
(Dania).

Cytowane zrodta przywotywane sg w sposob prawidtowy w tekscie rozprawy. Zakres
tematyczny 1 aktualnoS¢ cytowanych pozycji literatury nie budzi zastrzezen
w odniesieniu do zakresu merytorycznego rozprawy, w szczegdélnosci w odniesieniu do
aktualnosci opisanego w rozprawie stanu zagadnienia, sposobu sformutowania celu
i hipotezy badawczej oraz doboru zastosowanych metod badawczych.

d) wskazanie oraz ocena celu pracy kandydata

Zgodnie z zapisem w rozdziale 4 HIPOTEZA BADAWCZA, ,,celem naukowym pracy
doktorskiej jest zbadanie aktywnosci chemicznej, a ponadto zidentyfikowanie
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istotnych zjawisk fizycznych zachodzacych w trakcie oddziatywania plazmy,
inicjowanej w warunkach wyladowania jarzeniowego wspomaganego dodatkowo
strumieniem energii pola magnetycznego, z substratem materiatu w formie
luznych czastek proszku”.

Tak sformutowany cel, podobnie jak hipoteza naukowa, dotyczy badan oddziatywania
plazmy z poddawanym konsolidacji proszkiem, stanowigcym materiat wyjsciowy
w procesie wytwarzana targetu metodg plazmowego spiekania powierzchniowego
(PSS). Zakres rozprawy obejmuje réwniez, nie ujete w tak sformutowanym celu,
badania oddziatywania plazmy z powierzchnig wytworzonego targetu oraz procesy
zarodkowania i wzrostu powtok podczas ich osadzania metodg GIMS. Do tej czesci
badan opisanych w rozprawie odnosi sie sformutowane dodatkowo w tym samym
rozdziale 4. zagadnienie naukowe, ,ktore w rownoleglym kroku badawczym
zostanie poddane analizie, ktérej wynikiem (przyp. J.W.) bedzie ocena skutkow
inicjacji zjawiska impulsowego rozpylania magnetronowego zageszczonego
powierzchniowo materiatu”.

Na tak kompleksowo rozumiany przez Autora cel rozprawy wskazuje ostatnie zdanie
rozdziatu 4. ,Sformutowana w biezacej pracy doktorskiej koncepcja
powierzchniowego spiekania katodowego zrodia par, i kolejno ich (par)
kondensacji na zimnym podiozu stanowi¢ bedzie o nierozpoznanym jak dotad
ujeciu syntezy termodynamicznie nierownowagowych faz na tle
wysokotopliwych materiatéw powiokowych z uzyciem impulsowo wzbudzanej
i zlokalizowanej w obszarze miedzyelektrodowym, plazmy.”

e) wskazanie oraz ocena zastosowanych metod badawczych

Zakres badan zrealizowanych w ramach rozprawy obejmowat trzy obszary:
1. badania charakterystyk wytadowania i srodowiska plazmowego generowanego
w procesach powierzchniowego spiekania targetébw metodg PSS oraz
w procesach osadzania powtok metodg GIMS,
2. badania struktury i wiasciwosci targetdow wytworzonych w procesach
plazmowego spiekania powierzchniowego,

3. badania struktury i wiasciwosci powlok osadzonych metodg GIMS
z wykorzystaniem wytworzonych targetow.

Badania charakterystyk wytadowania i srodowiska plazmowego obejmowaty:

- rejestracje czasowych przebiegéw mocy wytadowania dla réznych czasow
trwania impulsow i odpowiadajacej im temperatury powierzchni targetu podczas
spiekania, (oscyloskop Tektronix TDS 3014, pirometr Raytek, Marathon MM2MH,
kamera na podczerwien Optris, PITML OF16),

- badania sktadu chemicznego i stanu wzbudzenia sktadnikdw plazmy generowanej
w procesach osadzania metodg GIMS, z wykorzystaniem optycznej spektroskopii
emisyjnej ‘OES’ (spektrometr Mechelle 900 z kamerg CCD Sensicam 370LF).

Badania struktury i wtasciwosci targetéw wytworzonych w procesach plazmowego
spiekania powierzchniowego obejmowaty:

- analize struktury z wykorzystaniem skaningowej mikroskopii elektronowej ‘'SEM’
(mikroskop Zeiss Ultra Plus),

- analize sktadu fazowego metodg dyfrakcji rentgenowskiej ‘XRD’ (dyfraktometr
X'Pert PANalytical),

- badania sktadu chemicznego metoda spektroskopii rentgenowskiej z dyspersja
energii ‘'EDS’ (spektrometr rentgenowski Bruker Quantax 400).
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- badania $redniej gestoéci metodg piknometryczng (piknometr helowy AccuPyc lI

1340),

- badania rozktadu $redniej porowato$ci metoda rentgenowskiej mikrotomografii

komputerowej ‘micro-CT' (aparat Zeiss Xradia XCT-400),

- pomiar dyfuzyjnosci cieplnej impulsowg metodg Flash (urzadzenie Netzsch

LFA 447).

Badania struktury i wiasciwo$ci powtok osadzonych metodg GIMS obejmowaty:

- analize struktury, sktadu fazowego oraz sktadu chemicznego z wykorzystaniem

tych samych metod, ktére wykorzystywano w badaniach targetow,
a ponadto:

- badania stanu wigzan chemicznych w powtokach metodami spektroskopii

Ramana (spektrometr Jasco NRS 5100) i rentgenowskiej spektroskopii
fotoelektrondow ‘XPS’ (spektrometr VG Scienta R3000),

badania statych optycznych i grubosci powiok technikg elipsometrii
spektroskopowej ‘SE’ (elipsometr VASE firmy J.A. Woollam Co. Inc.),
spektrofotometryczne pomiary transmitancji powtok w zakresie 200-2500 nm
(spektrofotometr Agilent Cary 5000),

badania topografii powierzchni z wykorzystaniem mikroskopii sit atomowych ‘AFM’
(mikroskop Innova Bruker),

badania struktury powtok metodg skaningowej transmisyjnej mikroskopii
elektronowej ‘STEM' (mikroskop FEI TECNAI G2 F20 S-TWIN),

- badania mikrotwardos$ci powtok metoda Vickersa (mikrotwardo$ciomierz Vickersa

Shimadzu HMV-G).

W rozprawie zastosowano bardzo szerokie spektrum metod i technik badawczych,
a dokonany wybor jest prawidtowy i $wiadczy o bardzo dobrym rozeznaniu Autora
w dostepnych wspétczesnie narzedziach badawczych, stosowanych w  inzynierii
materiatowej. Takze sposob prezentacji oraz dyskusje i interpretacje uzyskanych
wynikéw nalezy uznac za poprawne.

f) ocena czesci rozprawy doktorskiej dotyczacej oméwienia wynikow badan

Oméwienie wynikéw badan zamieszczone jest w rozdziale 5. DYSKUSJA WYNIKOW
BADAN. Jak to juz zostato powiedziane w punkcie 2. b) recenzji, rozdziat podzielony
jest na pie¢ podrozdziatow zatytutowanych:

5.1.

5.2

5.3.

5.4.

9.9.

5.6.

Rola gorgcej katody w reaktywnej syntezie magnetronowej wzrostu warstw
TiN i TiOz2.

Realizacja mechanizmu powierzchniowej konsolidacji metalicznego wolframu
w funkcji czasu wyladowania jarzeniowego: nowe spojrzenie na synteze
materiatow powtokowych w rozpylaniu magnetronowym.

Wptyw koncentracji impulsowo wstrzykiwanej mieszaniny gazow Ar-N na
chemiczng reaktywnos$¢ nanokrystalicznych warstw azotku wolframu.

Badania emisji widma impulsowej plazmy wytadowania magnetronowego —
aktywnego o$rodka zarodkowania faz nierbwnowagowych w kompozytowych
powtokach DLC/WWCx.

Synteza niestechiometrycznego azotku wegla (CNx) w warunkach impulsowej
jonizacji neonu dla transparentnych struktur sensorycznych w IR.

Wptyw nacisku jonéw Ne* na morfologie konsolidowanego targetu WBx—C,
i strukture wigzan elektronowych w materiale powtokowym W2BC.
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5.7. Spiekanie magnetronowych targetdéw ReBx—Ti w funkcji energii elektrycznej
plazmy — zrédta par dla super-twardych struktur powtok Re—B-Ti.

Wstepem do kazdego podrozdziatu jest komentarz Autora dotyczgcy zamieszonego po
nim artykutu naukowego. W komentarzach Autor lokalizuje opisane w artykutach
badania w przyjetym planie badawczym oraz wskazuje ich znaczenie dla osiggnigcia
celu rozprawy.

Uktad tej czeséci rozprawy doktorskiej jest poprawny — w szczegolnosci w odniesieniu
do przyjetej formy rozprawy, kitdra jest pracg pisemng z witgczonym, do czesci
dotyczgcej omoéwienia wynikow badan, zbiorem opublikowanych i powigzanych
tematycznie artykutéw naukowych. Komentarze stanowig zarazem wprowadzenie do
zasadniczych dokonan badawczych Autora oraz ich synteze, a szczegdty dotyczace
realizacji badan i interpretacji otrzymanych wynikéw sg opisane w zamieszczonych
artykutach. Jednak zapewnienie przejrzystosci tak zaplanowanych elementéw
rozprawy wymaga spoéjnosci tytutow  podrozdziatow, tresci komentarzy
wprowadzajgcych i zawartosci artykutow. Nie wszystkie podrozdziaty rozdziatu 5
spetniajg ten warunek — uwagi szczegotowe sg przedstawione w punkcie 2. h) recenzji.

g) informacje dotyczgce praktycznego zastosowania uzyskanych wynikéw badan

Whyniki badan zrealizowanych w ramach ocenianej rozprawy doktorskie] reprezentujg
wysoki potencjat aplikacyjny i to zaréwno w obszarze wytwarzania wielosktadnikowych
targetow magnetronowych metodg plazmowego spiekania powierzchniowego (PSS),
w szczegolnosci materiatdow wysokotopliwych, jak i w obszarze technologii osadzania
powtok z wykorzystaniem metody rozpylania magnetronowego z impulsowym
wstrzykiwaniem gazu plazmotworczego (GIMS).

Gtownymi walorami aplikacyjnymi wynikéw rozprawy, trafnie podsumowanymi przez
Autora w rozdziale 7, sa:

- mozliwos¢ wytwarzania targetow o praktycznie dowolnej liczbie sktadnikow
i dowolnym sktadzie chemicznym,

- wyeliminowanie konieczno$ci wytwarzania targetow dedykowanych dla danego
zastosowania z wykorzystaniem kosztownych technologii,

- mozliwos$¢ potaczenia etapu wytwarzania targetu z etapem osadzania powitok
w jeden hybrydowy cykl technologiczny,

- mozliwos¢ rozpylania targetébw o sktadzie chemicznym tworzacym fazy
dielektryczne.

h) informacja o ewentualnych nieprawidiowosciach, ktore pojawily sie
w ocenianej rozprawie doktorskiej

Praca zawiera pewne uchybienia redakcyjne jak i merytoryczne, ktére nie wptywajg na
wysoka ocene ogolna, zwtaszcza wobec bardzo szerokiego zakresu wykonanych
badan, starannego opracowania uzyskanych wynikdw i ich opublikowania
w renomowanych czasopismach naukowych. Zauwazone uchybienia powinny jednak
by¢ wskazane, aby Autor unikat podobnych w tekstach opracowywanych w przysztosci,
co dotyczy btedow redakcyjnych, oraz aby mogt udzieli¢ dodatkowych wyjasnien jesli
chodzi o uwagi merytoryczne.

e uwagi redakcyjne

Tekst rozprawy napisany w jezyku polskim zawiera sporo btedéw, polegajgcych
gtébwnie na niepoprawnym sformutowaniu zdan (jakby tekst nie byt poddany korekcie
autorskiej) oraz uzywaniu termindéw niescistych Ilub zaczerpnigtych z jezyka
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potocznego, a takze wystepowaniu niespéjnosci miedzy niektérymi elementami
rozprawy, co byto sygnalizowane w punkcie 2. f) recenzji, w szczegdlnosci:

1. W podrozdziale 5.3 wystepuje niespojnosc tresci komentarza wprowadzajgcego
z trescig artykutu dotyczaca rodzaju targetu uzytego do wytworzenia powfok VWNx.
W komentarzu jest powiedziane, ze uzyto ,powierzchniowego substratu wolframu
jako efektywnego Zrédta rozpylanych, a ponadto cieplnie sublimowanych par’,
natomiast wedtug zamieszczonego artykutu byt to lity target wolframowy o érednicy
50 mm i grubosci 4 mm. Jesli byt to tagret lity, ktérego rozpylanie przebiega
odmiennie niz targetu powierzchniowo skonsolidowanego, to rodzi si¢ watpliwosc
dotyczaca adekwatnosci wynikow badan przedstawionych w artykule w odniesieniu
do tematu i celu rozprawy.

2. W podrozdziale 5.4 zatytutowanym ,Badania emisji widma impulsowej plazmy
wytadowania = magnetronowego — aktywnego  o$rodka  zarodkowania  faz
nieréwnowagowych w kompozytowych powfokach DLC/WCy” wystepuje niespojnosc
tytutu podrozdziatu z tre$cig komentarza i zamieszczonego artykutu. Brzmienie tytutu
sugeruje, ze widmo emisyjne plazmy bylo zasadniczym przedmiotem
przedstawionych badan, tymczasem w komentarzu nie ma wzmianki o widmie
plazmy, a z tresci artykutu wynika, ze badania widma byty jednymi z wielu
przeprowadzonych badan, wcale nie najwazniejszymi.

3. Wystepowanie w tekscie rozprawy niepoprawnie sformutowanych zdan oraz
termindéw niescistych lub potocznych mozna zilustrowaé nastepujgcymi wybranymi
przyktadami:

- str. 15: ,Pojecie wydajnosci pracy niemechanicznej wykonywanej przez jon
w warunkach wytadowania jarzeniowego wymagat popethienia ewolucyjnych
rozwigzan...”

- str. 26: ,Przedstawiona w niej niskotemperaturowa esencja syntezy plazmowej z
udziatem fazy gazowsy...”

- str. 32: ,Zdolnos¢ ekranowania linii pola magnetycznego przez masywne
materiafy targetow moze rowniez przekornie wskazywac na pewne korzystne
cechy...”

- str. 36: ,Jak mozna zafozy¢ w oparciu o liczne doniesienia publikacyjne w tym
réowniez liczne analizy symulacyjne, wspdlnym jezyczkiem ich uwagi jest synteza
materiatow wielosktadnikowych, ktore posiadajg nieco bardziej kompleksowy
ukiad wigzan chemicznych, niewagtpliwie bardziej anizeli struktur ztoZzonych
z pojedynczych pierwiastkow [66].”

- str. 46: ,W dostepnych badaniach literaturowych rola _specyficznych warunkow
oddziatywania plazmy poswiecona jest przede wszystkim zjawiskom jej
fizycznego oddziatywania z materiatem targetu...” (...) Tym bardziej jest to
frapujace, ze przywotywane przeze mnie dosSwiadczenia...”

e uwagi merytoryczne

Praca nie budzi powazniejszych zastrzezen merytorycznych — uzyskane wyniki zostaty

starannie opracowane w ramach ich przygotowywania do opublikowania

w recenzowanych czasopismach naukowych. Kilka uwag sformutowanych ponizej

dotyczy kwestii szczegotowych, w tym pojeciowych, ktére wymagajg uscislenia lub

wyjasnienia:

1. Str. 27: Termin ,lokalna termalizacja krystalicznej sieci atomow” uzyty przez Autora
rozprawy jest niepoprawny. Termalizacja to redukcja, przez zderzenia, energii
czgstek wysokoenergetycznych w srodowisku gazowym lub w ciele statym.
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10.

Str. 32: Wyjasnienie, ze w przypadku targetu ferromagnetycznego ,,...linie sit pola
magnetycznego sa efektywnie ttumione wewnatrz objetosci materiafu targetu, ...” jest
btedne. W ferromagnetyku nastepuje zageszczenie | zamykanie linii sit pola
magnetycznego, dlatego indukcja pola magnetycznego nad targetem
ferromagnetycznym jest mata.

. Str. 42: Na rys. 35 a) i b) przedstawione s3 ilustracje katody magnetronu kotowego

rozpylanej w trybie "cold target” i "hot target” zaczerpniete z artykutu H.J. Kim, High
mobility Si0.15Ge0.85 growth by using the molten target sputtering (MTS) within
heteroepitaxy framework, Scientific Reports (2019) 9-11555, ktory nie jest wykazany
w spisie literatury. Ponadto w tekécie podrozdziatu 1.3 nie opisano prezentowanej
w tym artykule konstrukcji katody do pracy w trybie "hot target”, ktorej koncepcja jest
podobna do stosowanej przez Autora w ramach badan zawartych w rozprawie.

. Str. 48: W zakonczeniu rozdziatu 2 sformutowane zostaty dwa cele badawcze:

1) ,Zaprojektowanie i okreSlenie warunkoéw technologicznych umoZzliwiajgcych
aktywacje mechanizmu powierzchniowej konsolidacji plazmowej oraz zbadanie
jej skutecznos$ci wobec nasypu proszkowego stosowanego do wytwarzania
targetow magnetronowych.”

2) ,Zbadanie skuteczno$ci nowej metody w syntezie powfok materiatow
wysokotopliwych pod wzgledem obecnosci faz nierdwnowagowych
(metastabilnych w warunkach RT), a ofrzymanych na drodze impulsowego
wstrzykiwania gazu plazmotwdrczego (GIMS), i ponadfo wykazanie ich nowych
wtasciwosci uzytkowych o potencjalne aplikacyjnym.”

Brak jest tym miejscu rozprawy wykazu i kryteriéw doboru materiatéw, dla ktérych
wymienione cele byly realizowane, a takze planu badan, umozliwiajgcego
weryfikacje osiagniecia celow.

. Str. 51: Sformutowanie ,,...dyssypacja jonéw plazmy...” jest niepoprawne. Termin

dyssypacja moze by¢ uzyty w odniesieniu do ciepta, energii (np. energii jonéw), ale
nie jonow.

. Str. 55 i 108: Sformutowania: ,Podstawowym ich zatozeniem byfo zrealizowanie

n n

hipotezy badawczej...”, a takze ,...jak dowodzi moja hipoteza naukowa...” sa
niepoprawne. Hipoteza podlega weryfikacji, a nie realizacji, niczego tez nie moze
dowodzic.

. Str. 76: W komentarzu podano, ze ,nanokrystaliczna mieszanina B-(WNx + W)

ujawnita w swojej elektronowej strukturze dwa optyczne minima absorpcyjne przy
1.76 eV oraz 3.0 eV,...”, natomiast z artykutu wynika, ze chodzi o maksima
absorpcyjne.

. Str. 85: Sformutowanie w tytule podrozdziatu 5.4: ,Badania emisji widma impulsowej

plazmy...” jest niewtasciwe — powinno by¢ Badania widma emisyjnego impulsowej
plazmy ..., bo badano zarejestrowane widmo , a nie mechanizmy jego emisiji.

. Str. 93: W treéci artykutu stanowigcego zawarto$¢ podrozdziatu 5.4 oraz na rys. 6

wtym artykule brak jest identyfikacji linii atomowych i pasm molekularnych
wystepujacych w zarejestrowanym widmie emisyjnym plazmy. Na jakiej podstawie
zidentyfikowano obecnos¢ pasma czgsteczkowego WC | — w przywotanym
w artykule wykazie NIST [58] podane s3 tylko linie atomowe, a w tym samym
obszarze widma wystepuje relatywnie silna linia atomowa W |.

Str. 140: W spisie literatury pod pozycjg [49] wymieniona jest praca: R. Chistyakov,
B. Abraham, Z. Llc, Advanced Pulsed DC Technology for Material Processing
Applications Part 1 . Methods of Generation of High Power Pulsed Magnetron
Discharge, (2009). Praca jest btednie cytowana — btednie podano zespét autorow,
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brak jest takze informacji, ze praca pochodzi z Biuletynu SVC (SVC 2009 Spring
Bulletin, pp. 46-49).

11. Str. 134: Wyjasnienie mechanizmu bardziej intensywnego nagrzewania targetu
w obszarze wytworzonego spieku powierzchniowego, posiadajgcego wyzszg
opornos¢ w porébwnaniu z matryca targetu, zawiera btedne twierdzenie méwiagce, ze
~Skutkiem tego (podwyzszonej opornosci spieku — przyp. J.W.) jest generacja
fononéw w lokalnym obszarze spiekanej strefy powierzchniowej, ktéra prowadzi do
wydzielania ciepta wiasnie w tym obszarze.” Fonony sg kwantami energii drgan sieci
krystalicznej wywotanych wzrostem temperatury. Ich generowanie jest wiec skutkiem
wzrostu temperatury, a nie przyczyna.

i) ocena, czy rozprawa doktorska stanowi oryginalne rozwigzanie problemu
naukowego

Oryginalno$é wynikéw naukowych rozprawy nie budzi watpliwosci. Przeprowadzone
badania doprowadzity do osiggniecia postawionego w rozprawie celu oraz weryfikacji
sformutowanej hipotezy, a w szczegolnosci:

- zidentyfikowano zjawiska fizyczne zachodzgce w trakcie oddziatywania plazmy,
inicjowanej w warunkach wyladowania jarzeniowego wspomaganego dodatkowo
strumieniem energii pola magnetycznego, z substratem materialu w formie
luznych czastek proszku,

- dowiedziono, ze efektywne wykorzystanie energii pochodzgcej od wzajemnie
oddziatujgcych ze sobg pdl magnetycznego i elektrycznego, zmagazynowanej
w plazmie niskotemperaturowej generowanej w warunkach wytadowania
jarzeniowego, pozwala uformowac in-situ powierzchniowo gestg substancje
materiatowa, sktadajgcg sie wyjsciowo z luznego nasypu proszku, bez
addytywnego udziatu energii w postaci nacisku mechanicznego.

J) ocena, czy rozprawa doktorska prezentuje ogélng wiedze teoretyczng
kandydata w dyscyplinie albo w dyscyplinach oraz umiejetnosé¢
samodzielnego prowadzenia pracy naukowej

Przedstawiong rozprawga Kandydat wykazat wiedze teoretyczng i umiejetnosé
samodzielnego prowadzenia pracy naukowych w dyscyplinie naukowej inzynieria
materiatowa | dowiddt, ze z wykorzystaniem metody plazmowego spiekania
powierzchniowego (PSS) mozliwe jest wytworzenie targetbw magnetronowych
o praktycznie dowolnym sktadzie chemicznym oraz, ze wytworzone targety mogg by¢
wykorzystywane do  osadzania  wielosktadnikowych  powtok — materiatdow
wysokotopliwych metoda rozpylania magnetronowego z impulsowym wstrzykiwaniem
gazu plazmotwoérczego (GIMS).

3. Konkluzja

Reasumujac przedstawiong ocene rozprawy doktorskiej mgr. inz. Bartosza Wichra
stwierdzam, Zze odpowiada ona wymogom Ustawy Prawo o szkolnictwie wyzszym
i nauce (t.j. Dz. U. z 2022 r. poz. 574, 583, 655, 682, 807) oraz Ustawy o stopniach
naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki z dnia 14.
marca 2003 (art. 17 ust. 1 Dz.U. nr 65/03 poz. 595 z pdzn. zm.) i wnioskuje do Rady
Naukowej Dyscypliny Inzynieria Materialtowa Politechniki Warszawskiej

o dopuszczenie jej do publicznej obrony. \ n |
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