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1. CHARAKTERYSTKA ROZPRAWY
1.1. Uktad rozprawy

Przedstawiona do oceny rozprawa o w/w tytule liczy 106 stron, Iacznie z rysunkami i ze
spisem literatury. Praca zawiera 54 rysunki w tym 34 z badan wiasnych, 23 tablice oraz
106 pozycji bibliograficznych i 2 normy. Ilo$¢ zagranicznych pozycji literatury w bibliografii
wynosi 44, a pozycji literaturowych z okresu ostatnich 10 lat - 39.

Sformulowany temat rozprawy jest zgodny z treScig i zagadnieniami poruszanymi
w pracy. Celem naukowym rozprawy bylo wytworzenie i zbadanie struktury oraz wiasciwosci
warstw hybrydowych typu CrC+CrN, wytworzonych na powierzchni stali narzedziowej
X210Cr12, w procesach chromowania dyfuzyjnego realizowanego metoda proszkowa z nast¢gpna
obrobkg tukowo-prézniowa PVD w celu osadzenia powtoki azotku chromu.

Przeprowadzono poréwnanie warstw hybrydowych weglikéw i azotkdw chromu CrC+CrN

z warstwami weglikowymi typu CrC. Zbadano morfologi¢ i mikrostrukture warstw, ich sktad

fazowy oraz rozklady stezenia pierwiastkow w strefie dyfuzyjnej tych warstw. Ponadto okre§lono

twardo$¢, modut Younga warstw, ich adhezje do podioza stali, wtasciwosci tribologiczne oraz
odpornos¢ korozyjna.

Rozprawa sklada si¢ z dwoch zasadniczych czgsci: 1 - Stan wiedzy (str. 12-41),

2 - Badania wlasne (str.42-92).



W rozdziale 1 zatytulowanym ,,Wprowadzenie” Autor przedstawia uzasadnienie
podjecia tematyki rozprawy w kontek$cie podstawowych prac z dziedziny rozprawy
iprecyzuje ogolnie obszar swoich badan.

W rozdziale 2 omdwiony jest stan wiedzy, w tym produkcja gumy, jej wlasciwosci
i charakterystyka przemyshu gumowego krajowego i zagranicznego, a nast¢pnie narzg¢dzia
stosowane do pracy z guma, rodzaje zuzycia narzgdzi wspolpracujacych z guma
w szczegblnosci nozy tarczowych — jako narzedzi bedacych przedmiotem zainteresowania
Autora. Doktorant podkreslit czynniki niszczace narzedzia, do ktorych glownie naleza
zuzycie tribologiczne, podwyzszona temperatura do 100°C oraz korozja pod wptywem wody
stosowanej do chlodzenia gumy podczas cigcia. Na kolejnych stronach pracy omoéwione
zostaly technologie inzynierii powierzchni stosowane wspdlczesnie na czgsci maszyn
1 narzedzia, tj. chromowanie dyfuzyjne, metody PVD oraz hybrydowe otrzymane z polaczenia
metody dyfuzyjnej oraz obecnie najczg$ciej uzywanej metody PVD, ktoéra pozwala na
uzyskanie warstw o znacznie lepszych wlasciwosciach uzytkowych 1 wiekszej trwalosci
eksploatacyjnej od otrzymanych za pomoca jednej metody. Na zakonczenie stanu zagadnienia
przedstawiono jego analiz¢, w ktorej Autor wskazat na brak danych dotyczacych budowy
i niektérych wilasciwosci warstw hybrydowych otrzymywanych przez chromowanie
dyfuzyjne i metod¢ Arc PVD. Stad wyniknely kierunki badan witasnych Doktoranta,
przedstawione w rozdziale 3, sformulowana zostala teza, cel i zakres pracy. Glowny cel
pracy miesci si¢ w hipotezie: ,.Zwigkszenie trwatosci narzedzi stosowanych w przemysle
gumowym, narazonych podczas eksploatacji na zuzycie tribologiczne, korozje i podwyzszong
temperaturg, mozna uzyskac¢ dzieki obrobce hybrydowej, tgczqcej chromowanie dyfuzyjne,
realizowane tradycyjng metodg proszkowq, z nastepng obrobkq, osadzaniem azotku chromu
metodq odparowania tukiem elektrycznym Arc PVD”.

W dalszej czg$ci pracy przedstawione sg badania wiasne, a w nich w rozdziale 4 -
metodyka badan, po czym w rozdziale 5 wyniki badan, a ich dyskusja w rozdziale 6. Wnioski
z pracy omoéwione s3 w rozdziale 7, a w 8 - spis literatury. Calo$¢ zakonczono spisem
tablic, spisem rysunkoéw. Spis tresci, streszczenie w jezyku polskim i angielskim, wykaz
wazniejszych oznaczen oraz skrétow anglojezycznych zamieszczono na poczatku rozprawy.

Zastosowano szeroki program badawczy, odpowiednio dobrane i nowoczesne
metody badan i aparature. Rentgenowska analize fazowa wykonywano przy pomocy:
dyfraktometru firmy Philips PW-1710, obserwacje mikrostruktury przeprowadzano za
pomoca mikroskopu optycznego Nikon LV150, a obserwacje powierzchni przy uzyciu

mikroskopu cyfrowego KEYENCE VHX 1000. Badania skaningowe przeprowadzano za



pomoca skaningowego mikroskopu firmy HITACHI S-3500N, wyposazonego w detektor
BSE. Rozklady st¢zen pierwiastkow w warstwach wykonywano na mikroanalizatorze
rentgenowskim SEMPROBE SU-30 firmy CAMECA wyposazonego w spektrometr WDS.
Do testu zarysowania w celu zbadania adhezji warstw zastosowano przyrzad typu
REVETEST firmy CSEM. Do badan twardosci i i modutu Younga warstw wykorzystano
urzadzenie Nano-Hardness Tester firmy CSEM. Odporno$¢ na zuzycie przez tarcie
przeprowadzono na maszynie typu [-47-K-54 firmy Amsler oraz na tribotestrze ball — on
disc firmy DUCOM, a odpornos$¢ na korozj¢ — w komorze solnej Prohesion z zastosowaniem
mgty 5% chlorku sodu.

Uktad pracy doktorskiej jest prawidlowy, typowy dla uktadu pracy naukowo badawczej,
w ktorym po przegladzie 1 analizie literatury, okreslony jest cel 1 zakres badan, a nastepnie
sformulowana jest teza pracy, omoéwiona metodyka badan, wyniki i ich dyskusja

zakonczona wnioskami.

1.2. Ocena tematu pracy

Przy obecnym, szybkim rozwoju wszystkich branz przemystu istnieje potrzeba
ograniczania zuzywania narz¢dzi i maszyn. Osiggna¢ to mozna przez zmiany konstrukcyjne,
zastosowanie nowych materialow czy tez lepszych srodkéw smarnych. Innym rozwigzaniem,
jest modyfikowanie powierzchni znanego materiatu przez tworzenie warstw wierzchnich lub
osadzanie powlok. Zabiegi takie mogg by¢ bardzo efektywne i pozwala¢ na wydluzenie
czasu eksploatacji wyrobow i podnosic¢ ich trwalos$¢ 1 niezawodnos¢.

Badacze 1 przemyst sa zainteresowani zaréwno technologiami tradycyjnymi, jak
obrobka cieplno-chemiczna, ale znane sg rdOwniez osiggnigcia Swiatowe 1 krajowe w zakresie
opracowywania nowych metod i technik osadzania warstw weglikowych, azotkowych,
borkowych, w szczegolnosci z fazy gazowej z udziatem reakcji chemicznych - CVD oraz
fizycznych - PVD, laserowych oraz ich roznych modyfikacji.

Jedna z klasycznych warstw sa weglikowe warstwy dyfuzyjne, ktére mozna wytwa-
rza¢ przez wygrzewanie wyrobow stalowych w aktywnych $rodowiskach statych, ciektych
lub gazowych. Efektem nasycania dyfuzyjnego warstwy wierzchniej elementéw wykonanych
ze stali metalami weglikotworczymi - chromem, wanadem i tytanem - s3 warstwy
powierzchniowe silnie zwigzane z podlozem, charakteryzujace si¢ duza twardo$cia
i odpornoscig na zuzycie w warunkach tarcia i1 korozji. Gdy warunki eksploatacyjne wyrobu

wymagaja utwardzenia podloza, wykonuje si¢ dodatkowo tradycyjne procesy hartowania



1 odpuszczania lub obrobke laserowa. Mozliwe jest takze wytwarzanie wielosktadnikowych
weglikowych warstw dyfuzyjnych przez zmiang udzialu pierwiastkow weglikotworczych,
chromu, tytanu i wanadu, co pozwala wytworzy¢ warstwy o bardzo zrdéznicowanej budowie
oraz wilasciwos$ciach. Warstwy te sa stosowane przede wszystkim na narzedziach i czg$ciach
maszyn pracujacych w warunkach tarcia, a w szczeg6lnosci na narzedziach do obrobki
skrawaniem 1 plastycznej, narzedziach pomiarowych, urzadzeniach do prasowania proszkow,
cze¢$ciach maszyn widkienniczych.

W ostatnich latach nastgpil rozwdj metod wytwarzania powlok tribologicznych
osadzanych technikami CVD i1 PVD, begdacych azotkami lub weglikami metali takich jak Cr,
Ti, zlozonych powlok np. TiCN, TiAIN oraz powlok diamentopodobnych DLC, a takze
wielowarstwowych hybrydowych i nanokompozytowych.

W nowoczesne trendy w zakresie wytwarzania warstw o nowych wtasciwosciach wpisuja
si¢ hybrydowe warstwy weglikowe 1 azotkowe wytwarzane za pomoca metod dyfuzyjnych
1 PVD. Do takich prac zalicza si¢ praca mgr inz. Arkadiusza Wigczkowskiego, zwigzana
z powlokami CrC+CrN , do ktorej Autor zostat zainspirowany badaniami na temat innych

warstw 1 powlok weglikow i azotkdw chromu, tytanu i innych pierwiastkow.

1.3. Cel pracy oraz teza

Doktorant podjat tematyke polaczenia technologii chromowania dyfuzyjnego, klasycznej
obrobki cieplnej 1 metody PVD, co jest trudnym zadaniem, gdyz obejmuje wiele nowych
problemow, szczeg6lnie zwigzanych z wytwarzaniem i badaniem nowych faz, ktére moga
powsta¢ w wyniku modyfikacji faz weglikowych i1 azotkowych oraz nieznanych dotychczas
wiasciwosci eksploatacyjnych obrabianego wyrobu. Wytwarzanie warstw hybrydowych
W procesie posobnym wigze si¢ z trudnos$ciami technologicznymi, jak doboér parametrow
procesOw (temperatura, czas i in.), a takze z przyczepnos$cia nowo tworzonych warstw
1 powlok.

Teza i cel i1 zakres pracy zostaly sprecyzowane na podstawie przegladu literatury,

z ktorego wynikalo, ze brak pelnej wiedzy dotyczacej obrobki powierzchniowej w przypadku

narazenia narzedzi narazonych jednocze$nie na zuzycie tribologiczne, korozj¢ i podwyzszong
temperature.

Celem pracy bylo wytworzenie weglikowych i azotkowych warstw hybrydowych na

stali narzedziowej X210Cr12, poprzez otrzymanie warstwy dyfuzyjnej weglika chromu przed

procesem osadzenia azotku chromu metoda Arc PVD, zbadanie budowy warstw typu



CrC+CrN, dla zwigkszenia ich odpornosci na tarcie i korozje. Wyniki tych badan moga
rozwigza¢ wiele probleméw zwigzanych z eksploatacja narzedzi stosowanych w przemysle

gumowym.
2. OCENA MERYTORYCZNA ROZPRAWY

W XXI wieku znaczacy jest rozwoj obrobek zwanych hybrydowymi polegajacych na
faczeniu technologii obrdbki cieplno-chemicznej np. azotowania, chromowania, z metoda
CVD lub PVD wzglednie galwanicznych z chromowaniem, tytanowaniem, borowaniem,
naweglaniem 1 obrobka laserowa w celu modyfikacji ich wilasciwosci lub poprawy
przyczepnos$ci tych warstw do podtoza. Technologie hybrydowe powoduja niekiedy skrocenie
czasu procesu obrobki czesto z jednoczesnym wzrostem wiasciwosci uzytkowych, co ma
wymiar praktyczny i ekonomiczny.

Technologie tego typu sa obecnie szeroko badane i rozpowszechniane, gdyz umozliwiaja
otrzymywanie znacznie lepszych wlasciwosci od warstw wylacznie  chromowanych,
azotowanych czy borowanych, stosowanych do wytworzenia weglikow, azotkdw, borkow.

Temat podjety przez Doktoranta miesci si¢ we wspolczesnych zainteresowaniach

krajowych i zagranicznych w tym zakresie.

Za najwazniejsze osiggniecia pracy uwazam:

e Badania strukturalne warstw z zastosowaniem najnowszych technik badawczych,
pozwalajacych na ujawnienie stref warstw uzyskanych metoda hybrydowa. Poréwnanie
budowy strefowej otrzymanych warstw, ich grubosci, skladu fazowego, stezenia
pierwiastkOw w warstwach oraz mikrotwardosci, dzigki ktorym widoczne sa mozliwosci
technologiczne zaproponowanej w pracy obrobki hybrydowe;.

e Zbadanie, ze lepsza odporno$¢ na zuzycie przez tarcie maja warstwy hybrydowe typu
CrC+CrN, w odrdéznieniu od warstw pojedynczych CrC, o czym decyduje ich budowa
strefowa oraz dobra adhezja mi¢dzystrefowa oraz powtoki z podlozem.

e Wykazanie, ze powloki hybrydowe, zawierajace na powierzchni azotki chromu maja
wigksza odporno$¢ korozyjng w atmosferze mgly solnej w poroéwnaniu z warstwami

weglikowymi typu CrC oraz stali bez powloki.



3. UWAGI

1. Stal stopowa X210Crl2 zostata wiasciwie dobrana do badan, gdyz zawiera tylko chrom
jako dodatek stopowy i dlatego nie ma oddziatywania innych skladnikéw utrudniajacych
interpretacje wynikow.

2. Do wytwarzania dyfuzyjnych warstw chromowanych zostala wybrana metoda
proszkowa, ktora jest prostsza i1 tansza od chromowania prézniowego, a jej efekty sa
zadowalajace, podobne do uzyskanych innymi metodami. Wspottworca tej metody jest
promotor rozprawy.

3. W celu wytworzenia warstwy hybrydowej zostata wybrana nowoczesna metoda Arc
PVD, stuzagca do otrzymania powloki azotku CrN na powierzchni warstwy weglika chromu.
Uzyskana warstwa hybrydowa ma bardzo dobra adhezje zard6wno miedzy powlokami jak
i podlozem. Wazna role odgrywa przygotowanie powierzchni przed procesami obrdobki
powierzchniowej. Pewng wada otrzymanych powlok hybrydowych jest ich mata grubosé
(ok. 15 pm), ktéra odgrywa istotng role w czasie eksploatacji.

4. Wazna rolg petni niedoceniona przez Autora obrobka cieplna narz¢dzi w konteks$cie ich
ksztaltu 1 wielkos$ci, a wiec temperatura, czas i Srodowisko, ktérg przeprowadza si¢ po
wytworzeniu powierzchniowej warstwy chromowanej dyfuzyjnie w celu nadania twardosci
1 wytrzymalos$ci podloza stali, a przed obrébka PVD. Wspolczesnie moga to by¢é metody
obrobki konwencjonalnej w piecach atmosferycznych, solnych lub prézniowych wzglednie
laserowe.

5. Z badan dotyczacych struktur otrzymanych w rezultacie obrobki dyfuzyjnej
przedstawionych na stronie 64 wynika, ze po chromowaniu tworzg si¢ wegliki chromu (Cr,Fe);C;
oraz $lady azotku typu (Cr,Fe),N. Autor nie wyjasnit dlaczego powstaje faza azotkowa, tym
bardziej, ze nie przedstawil wynikéw badan rentgenowskich.

6. Z analizy wynikow badan rentgenowskich oraz mikroanalizy wynika sktad fazowy
warstwy hybrydowej zawierajacej faz¢ weglikowa (Cr,Fe);Cs 1 azotkowa CrN. Na stronie 66
Doktorant zamiescil obraz skaningowy powierzchni probki (rys. 41) po obrobce hybrydowej
CrC+CrN, o bardzo drobnej strukturze z obecno$cia fazy kropelkowej, przy czym Doktorant nie
wyjasnil morfologii tej fazy.

7. Do badan wlasciwosci tribologicznych powlok zastosowano dwie niezalezne metody
badawcze; trzy waleczki stozek oraz kula-tarcza, ktére pozwalaja na przebadanie dwoch réznych

uktadow tracych zaro6wno dla probki jak i przeciwprobki oraz warunkéw tarcia suchego i ze



smarowaniem. Okreslone zostalo zuzycie liniowe lub gleboko$¢ wytarcia probek, ktore nie
przekraczaja grubosci wytworzonych powtok dochodzacych do 15 pm.

Zastosowanie dwoch metod badan tribologicznych uwiarygodnia w wigkszym stopniu
wlasciwosci warstw.

8. Bardzo szczegotowo zostaly przedstawione w tablicach 8-22 i na rysunkach 46-48 oraz
omowione wyniki badan na zuzycie przez tarcie dla metody trzy waleczki-stozek.

W mniejszym stopniu zinterpretowano wyniki badan otrzymane metoda kula-tarcza (tablica 23,
rys. 49-52), ktore odniesiono glownie do wskaznikow zuzycia $ciernego. Nie zostaly szerzej
omowione profile wytarcia i wyglady $ciezek wytarcia dla temperatury 25 i 100°C, przedstawione
na rys. 49-52, ktére w sposob istotny moga wyjasni¢ réznice dla obu temperatur i rodzaju powtoki.

9. Zastosowanie do badan korozyjnych komory solnej z uzyciem mgly 5% chlorku sodu
ma wymiar szerszy 1 bardziej praktyczny od czgsto uzywanej w badaniach metody
z zastosowaniem potencjostatu. Brak szerszego opisu wynikow tych badan (str. 86, 87).
Gdyby przeprowadzono badania faz tworzacych si¢ w wyniku korozji, mozliwe byloby
zdefiniowanie rodzaju i mechanizmu korozji warstw weglikowych i hybrydowych.

10. Wyniki badan maja poza walorem poznawczym charakter aplikacyjny w zastosowaniu
na noze tarczowe do ciecia gumy, chociaz ten aspekt pracy zostat poruszony do$¢ skrétowo
w stanie zagadnienia na str.28-30. Mozna przypuszczaé, ze wyniki badan dla wybranej stali
narzedziowej X210Crl2 mozna bedzie rozszerzy¢ na inne stale narzedziowe oraz inne
narzgdzia.

11. Rozprawa jest zredagowana z dobrg znajomos$cia poruszanych zagadnien, a jej jezyk
jest zrozumiaty. Terminologia i symbolika oznaczen stosowana w pracy jest zgodna
z aktualnie stosowang w literaturze tematu.

Autor nie ustrzegt si¢ bledow w redakcji pracy.

o Str. 17, rys. 4 - opis budowy opony; str.38 - grubo$¢ warstw weglikowych wynosi
0,01 = 0,02 mm a nie pum; str. 65 - rys. 39 podpis pod rysunkiem dotyczy warstwy
chromowanej dyfuzyjnie a nie hybrydowej; pod zdjeciem stali z warstwa hybrydowa
bez §ladow korozji wystepuje bledny podpis - rys.53b.

e Niestarannie opracowana zostata bibliografia: np. cytowana pozycja [33] na str. 13
nie zwigzana jest z przemystem oponiarskim; na str. 66 - Autor blednie cytuje
literature [21] dotyczaca struktury kropelkowej wytworzonej w warstwie i ukazanej

narys. 41; brak w spisie literatury pozycji [109], cytowanej na str. 19, 20.



Wyzej wymienione usterki nie wptywaja na catkowity obraz pracy i dokonan Autora.
Praca pod wzgledem merytorycznym jest na wysokim poziomie. Koncepcja pracy przyj¢ta na
podstawie analizy potrzeb przemystu oponiarskiego, wynikajaca z wilasnych doswiadczen
oraz przegladu literatury, pozwolita na sformutowanie tematu i celu pracy oraz tezy i zakresu
badan. Do ich realizacji przyjeto trafng i szeroko zakrojona metodyke badan, obejmujaca
wiele nowoczesnych technik i urzadzen, ktore pozwolity na potwierdzenie zalozonej tezy
1 wykazanie, ze cel pracy zostal osiggniety, co zostalo uwidocznione w wynikach
i wnioskach. Zrodta informacji wlasnych i literaturowych zostaty wiasciwie wykorzystane,

przy czym wazne jest, ze prawie potowa stanowia pozycje zagraniczne i z ostatnich 10 lat.

4. WNIOSEK KONCOWY

W rozprawie mgr inz. Arkadiusz Wieczkowski podjat trudny i zlozony problem
wytworzenia oraz zbadania struktury i wlasciwosci powlok weglikowych CrC 1 hybrydowych
CrC+CrN na stali narzedziowej. Analizowane w rozprawie przez Doktoranta zagadnienia
1 otrzymane wyniki dostarczaja nowej interesujacej wiedzy w dziedzinie obrobek
hybrydowych.

Temat podjety przez Doktoranta miesci si¢ we wspoOtczesnych trendach krajowych
1 zagranicznych w zakresie zagadnien budowy 1 eksploatacji maszyn oraz aktualnej
1 nowoczesnej tematyki inzynierii powierzchni.

Podsumowujac oceng¢ stwierdzam, ze Autor wykazat si¢ dobrg znajomoscia poruszanych
zagadnien, wykazal umiejetnosci praktyczne oraz zrealizowat postawiong tezg i cele pracy.
Stwierdzam, Ze rozprawa doktorska mgr inz. Arkadiusza Wigczkowskiego pt: ,,Zwigkszenie
trwatosci wybranych narzedzi stosowanych w przemysle gumowym” spelnia wymagania
wynikajace z obowigzujacej ustawy z dnia 14 marca 2003 roku ,,0 stopniach i tytule naukowym
oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki" i w zwigzku z tym wnosz¢ o dopuszczenie

Doktoranta do publicznej obrony.
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