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1. Imie i nazwisko.

Joanna Janina Korzekwa

Nazwisko panienskie: Skrzypek

2. Posiadane dyplomy, stopnie naukowe lub artystyczne — z podaniem

podmiotu nadajacego stopien, roku ich uzyskania oraz tytutu rozprawy

doktorskiej.
2007 Stopien naukowy doktora nauk technicznych w dyscyplinie inzynieria
materiatowa

Uniwersytet Slaski w Katowicach, Wydziat Informatyki i Nauki o Materiatach

Temat rozprawy: Wplyw stechiometrii i warunkow technologicznych na przejscia
fazowe miedzy stanem ferro- i antyferroelektrycznym w ceramice
PLZT x/90/10

Promotor: dr hab. Ryszard Skulski (Uniwersytet Slaski w Katowicach)

2003 Tytul magistra na kierunku Wychowanie Techniczne, w zakresie techniki

I informatyki

Uniwersytet Slaski w Katowicach, Wydziat Techniki
Temat pracy: Wplywu lantanu na dielektryczne wtasciwos$ci ceramiki PLZT

Promotor: prof. dr hab. Zygmunt Surowiak (Uniwersytet Slaski w Katowicach)

3. Informacja o dotychczasowym zatrudnieniu w jednostkach naukowych

lub artystycznych.
2008 — do Uniwersytet Slaski w Katowicach, Wydziat Informatyki i Nauki
nadal 0 Materiatach/Wydziat Nauk  Scistych i  Technicznych,

stanowisko: adiunkt

2003 - 2008 Uniwersytet Slaski w Katowicach, Wydziat Informatyki i Nauki

0 Materiatach, stanowisko: asystent
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4. Omowienie osiggniec, o ktérych mowa w art. 219 ust. 1 pkt. 2 ustawy
z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz. U.
22021 r. poz. 478 z pdzn. zm.).

Osiagnieciem naukowym, ktore stanowi podstawe wszczecia postepowania
habilitacyjnego, stanowigcym znaczacy wklad w rozwdj dyscypliny Inzynieria
Materialowa, wedlug art. 16. Ust. 2 ustawy z dnia 14 marca 2003 roku o stopniach
naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki (Dz.U. 2003 nr
65 poz. 595) jest cykl 13 publikacji powiazanych tematycznie, na ktorych sktada sie
monografia oraz 12 artykuléw naukowych opublikowanych w czasopismach
znajdujacych si¢ w wykazie czasopism Ministra Edukacji i Nauki.

4.1.Tytut osiggnigcia naukowego

Modyfikacje dwusiarczkiem wolframu powlok tlenkowych Al2O3 wytwarzanych na

stopach aluminium

4.2. Wykaz prac naukowych dokumentujacych osiagniecia naukowe, stanowigce
podstawe ubiegania si¢ o stopien doktora habilitowanego

Monografia

H1 Joanna Korzekwa: Modyfikacje dwusiarczkiem wolframu powfok tlenkowych
Al,O3 wytwarzanych na stopach aluminium.  Wydawnictwo Uniwersytetu
Slaskiego, Katowice 2024, https://doi.org/10.31261/PN.4203

Recenzenci:

prof. dr hab. inz. Agnieszka Kopia, Akademia Gorniczo-Hutnicza im. Stanistawa
Staszica w Krakowie

prof. dr hab. inz. Lukasz Kaczmarek, Politechnika L.6dzka

80 pkt MNiSW
Publikacje IFt Punkty
MNiSW?
H2 J. Korzekwa*, W. Skoneczny, Wtasciwosci tribologiczne (70)

warstwy Al>Os modyfikowanej dwusiarczkiem wolframu
we wspolpracy tribologicznej z tworzywem PEEK/BG,
Tribologia nr 4/2009, 79-88

Moj wkiad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek i
badan tribologicznych, (2) przygotowanie materiatu
badan, (3) przeprowadzenie badan tribologicznych, (4)
opracowanie czesci uzyskanych wynikow w  formie
graficznej, (5) opracowanie dyskusji wynikéw, (6)
przygotowanie manuskryptu artykutu, (7) przygotowanie
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odpowiedzi na recenzje i wspotudziat w finalnej edycji
manuskryptu.

H3 J. Korzekwa *, W. Skoneczny, L. Wojnar, Wplyw 5
parametrow elektroosadzania na zmiany nanostruktury
warstw  Al,O3/WS, 0 przeznaczeniu tribologicznym,
Czasopismo Techniczne, Wydawnictwo Politechniki
Krakowskiej, 5-M/2011, zeszyt 15. rok wydania 2011, str.
11-19
Moj wkiad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
przygotowanie materiafu badan, (2) opracowanie modelu
mechanizmu  tworzenia  warstwy  AlLO3/WS;, (3)
wspotudziat w badaniach mikroskopowych SEM (4)
opracowanie czesci uzyskanych wynikow w  formie
graficznej, (5) wspotudzial w opracowaniu dyskusji
wynikow, (6) przygotowanie manuskryptu artykufu i jego
finalnej edycji.

H4  J. Korzekwa*, W. Skoneczny, Wptyw temperatury i pradu 9
anodowania na zmiany witasciwosci tribologicznych pary
Slizgowej Al.O3z/WS; — PEEK/BG, Tribologia 3, (2010),
115-124
Moj wklad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek i
badan tribologicznych, (2) przygotowanie materiatu
badan, (3) przeprowadzenie badan tribologicznych, (4)
opracowanie czesci uzyskanych wynikow w  formie
graficznej, (5) opracowanie dyskusji wynikow, (6)
przygotowanie manuskryptu artykutu, (7) przygotowanie
odpowiedzi na recenzje i wspotudzial w finalnej edycji
manuskryptu.

H5 J. Korzekwa*, Charakterystyki tribologiczne pary 7
Slizgowej: warstwa  Al,O3/WS,—tworzywo  sztuczne
PEEK/BG: Tribologia V43, nr 6, (246), 2012, str. 51-59
Moj wklad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek i
badan tribologicznych, (2) przygotowanie materiatu
badan, (3) przeprowadzenie badan tribologicznych, (4)
opracowanie czesci uzyskanych wynikow w  formie
graficznej, (5) opracowanie dyskusji wynikow, (6)
przygotowanie manuskryptu artykutu, (7) przygotowanie
odpowiedzi na recenzje i udzial w finalnej edycji
manuskryptu.

H6 J. Korzekwa *, R. Tenne, W. Skoneczny, G. Dercz, Two- 1.525 25
steps method for preparation of AlLO3/IF-WS;
nanoparticles composite coating, Phys. Status Solidi A, 210
(11), 2292-2297, 2013
Moj wkiad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek,
(2) przygotowanie materiatu badan, (3) przeprowadzenie
badan mikrotwardosci, (4) wspotudzial w badaniach
mikroskopowych SEM, (5) opracowanie czesci uzyskanych
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wynikow w  formie graficznej, (6) wspotudzial w
opracowaniu  dyskusji  wynikow, (7) przygotowanie
manuskryptu artykutu, (8) przygotowanie odpowiedzi na
recenzje i wspotudziat w finalnej edycji manuskryptu.

H7 J. Korzekwa*, W. Skoneczny, G. Dercz, M. Bara, Wear 0.897 30
Mechanism of Al,Os/WS; with PEEK/BG Plastic, J.
Tribol. 136(1), 011601-1- 011601-7, 2013
Moj wklad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek i
badan tribologicznych, (2) przygotowanie materiatu
badan, (3) przeprowadzenie badan tribologicznych, (4)
wspotudziat w badaniach mikroskopowych SEM, (5)
opracowanie czesCi uzyskanych wynikow w  formie
graficznej oraz schematu wspotpracy tribologicznej, (6)
wspotudzial w opracowanie dyskusji wynikow, (7)
przygotowanie manuskryptu artykutu, (8) przygotowanie
odpowiedzi na recenzje i wspotudzial w finalnej edycji
manuskryptu.

H8 J. Korzekwa*, A. Gadek-Moszczak, M. Bara, The 0.216 15
Influence of Sample Preparation on SEM Measurements of
Anodic Oxide Layers, Pract. Metallogr. 53 (2016) 1, pp 36-
49
Moj wklad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek,
(2) przygotowanie materiatu badan, (3) wspoludzial w
badaniach mikroskopowych SEM, (5) wspdtudzial w
opracowanie dyskusji wynikéw, (6) wspotudzial w
przygotowaniu manuskryptu artykutu, (7) wspotudziat
przygotowaniu odpowiedzi na recenzje i w finalnej edycji
manuskryptu.

H9 J. Korzekwa*, M. Bara, J. Pietraszek, P. Pawlus, 0.507 15
Tribological behaviour of Al2Os/inorganic fullerene-like
WS, composite layer sliding against plastic, Int. J. Surface
Science and Engineering, Vol. 10, No. 6, 2016, p. 570-584
Moj wklad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek i
badan tribologicznych, (2) przygotowanie materiatu
badan, (3) przeprowadzenie badan tribologicznych, (4)
wspotudziat w badaniach mikroskopowych SEM, (5)
opracowanie czesci uzyskanych wynikow w  formie
graficznej, (5) wspotudzial w opracowanie dyskusji
wynikow, (6) przygotowanie manuskryptu artykutu, (7)
przygotowanie odpowiedzi na recenzje i wspotudzial w
finalnej edycji manuskryptu.

H10 J. Korzekwa*, A. Gadek—Moszczak, M. Zubko, Influence 0.526 15
of nanoparticle size and shape on microstructure of oxide
coatings, Materials Science, Vol. 53, No. 5, March, 2018,
pp 709-716 (Ukrainian Original Vol.53, No. 5, September—
October, 2017) DOI 10.1007/s11003-018-0127-x
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Moj wkiad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek,
(2) przygotowanie materiatu badan, (3) wspotudzial w
badaniach mikroskopowych SEM i TEM, (5) wspotudzial w
opracowanie dyskusji wynikow, (6) przygotowanie
manuskryptu artykutu, (7) przygotowanie odpowiedzi na
recenzje i wspotudziat w finalnej edycji manuskryptu.

H11 J. Korzekwa*, M. Fal, A. Gadek — Moszczak, DOE - 70
Application for Analysis of Tribological Properties of the
Al,Oz3 / IF-WS; Surface Layers, Open Engineering, ISSN
2391-5439, p. 171-181, 2021
Moj wklad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
opracowanie koncepcji i metodyki przygotowania probek i
badan tribologicznych, (2) wspotudzial w przygotowaniu
materiatu badan, (3) wspotudzial w przeprowadzeniu
badan tribologicznych, (4) opracowanie czesci uzyskanych
wynikow w  formie graficznej, (5) wspotudzial w
opracowanie dyskusji wynikow, (6) przygotowanie
manuskryptu artykutu, (7) przygotowanie odpowiedzi na
recenzje i wspotudziat w finalnej edycji manuskryptu.

H12 J. Korzekwa*, M. Bara, S. Kaptacz, Al,O3z/WS; Surface 3.748 140
Layers Produced on the Basis of Aluminum Alloys for
Applications in Oil-Free Kinematic Systems, Materials,
ISSN 1996-1944, p. 1-22, 2021
Moj wklad w przygotowanie artykutu obejmowat: (1)
wspotudzial w opracowaniu koncepcji i metodyki
przygotowania probek i badan tribologicznych, (2)
wspotudzial w przygotowaniu materiatu badan, (3)
wspotudzial w przeprowadzeniu badan stanowiskowych,
(4) wspotudzial w badaniach mikroskopowych SEM, (5)
opracowanie czeSci uzyskanych wynikow w  formie
graficznej, (5) wspdtudzial w opracowanie dyskusji
wynikow, (6) przygotowanie manuskryptu artykutu, (7)
przygotowanie odpowiedzi na recenzje i wspotudziat w
finalnej edycji manuskryptu.

H13 J. Korzekwa*, Modification of the structure and properties 3.6 100
of oxide layers on aluminium alloys: A review, Reviews on
Advanced Materials Science, 2023, 62, 20230108,
DOI:10.1515/rams-2023-0108, p. 1-26
Moj wkiad w przygotowanie artykutu obejmowat catos¢
przygotowanego manuskryptu artykufu, przygotowanie
odpowiedzi na recenzje i opracowanie finalnej edycji
manuskryptu.

Sumarycznie 11.019 440

! _IF z roku publikacji wg JCR
2 _ punktacja MNiSW zgodnie z rokiem publikacii,
*— autor korespondencyjny
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4.3. Komentarz autorski do przedstawianego wykazu prac  naukowych

dokumentujacych osiggnigcia naukowe

Woprowadzenie

Jak podali Holmberg i Erdemir [1], w sumie ~23% (119 EJ) calkowitego
Swiatowego zuzycia energii pochodzi z kontaktow tribologicznych. Z tego 20% (103 EJ)
jest wykorzystywane do przezwyci¢zania tarcia, a 3% (16 EJ) jest wykorzystywane do
regeneracji zuzytych czesci 1 wyposazenia zapasowego ze wzgledu na zuzycie i awarie
zwigzane ze zuzyciem. Wykorzystujac nowe technologie powierzchni, materiatéw i
smarowania w celu zmniejszenia tarcia i ochrony przed zuzyciem w maszynach i innych
urzadzeniach na calym §wiecie, mozna zmniejszy¢ straty energii spowodowane tarciem i
zuzyciem potencjalnie o 40% w perspektywie dtugoterminowej (15 lat) i 0 18% w
perspektywie krotkoterminowej (8 lat). W skali globalnej, oszczednosci te wyniostyby
1,4% PKB rocznie i 8,7% calkowitego zuzycia energii w okresie dlugoterminowym. Kato
[2], majac na uwadze znaczenie idei zrownowazonego rozwoju dla przemystowej
rewolucji energetycznej, pisal o potrzebie opracowania technologii kontroli tarcia i
zuzycia. Smary odnawialne, smarowanie woda, azotem lub wodorem, smarowanie na
zadanie, powloki przeciwzuzyciowe, teksturowanie powierzchni, modyfikacja
powierzchni, niemetaliczne materiaty sypkie i tribologia cyklu zycia sg wskazywane jako
glowne przyszte osiggniecia badawcze w tribologii [2, 3]. Wykorzystanie m.in. lekkiego
aluminium 1 jego stopoéw jest jednym z glownych wymagan dzisiejszego przemystu.
Obecnie Unia Europejska jest bardzo zaawansowana w osiggnieciu celu, jakim jest
obnizenie krajowych emisji gazow cieplarnianych o co najmniej 40% do 2030 roku i o
80-95% do 2050 roku w poréwnaniu z poziomami z 1990 roku. W jednej z ostatnich
publikacji na temat strategii UE Komisja Europejska rozpoczeta doglebng debate, aby
zapewni¢, ze polityka klimatyczna UE jest zgodna z celami porozumienia paryskiego,
przy jednoczesnym dostosowaniu dziatan w kluczowych obszarach, takich jak polityka
przemystowa, finanse czy badania. Swo] wklad w debatg¢ wniosto branzowe
stowarzyszenie European Aluminium z siedzibg w Brukseli, zakladajac m.in., ze
zwigkszenie produkcji aluminium pochodzacego z recyklingu, zamiast importowania
wiekszej ilosci aluminium pierwotnego z krajow trzecich, zmniejszytoby emisje CO2 W
latach 2020—-2050 0 880 mIn ton do wartosci 1500 mln ton CO2 [4, 5].

Wszystkie branze, ktore wykorzystuja wysoki stosunek wytrzymatosci do masy

aluminium 1 jego stopdw, tj. lotnictwo, obrona, architektura, motoryzacja, elektronika,

8
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hydraulika, sprzet medyczny i polprzewodnikowy, traktuja anodowanie jako bardzo
istotny proces wykonczenia roznych komponentow, pozwalajacy na uzyskanie solidnego,
niejednokrotnie dekoracyjnego tlenku aluminium, w celu zapewnienia ochrony przed
korozjg 1 zuzyciem.

Strukture 1 wlasciwosci warstw tlenkowych na aluminium mozna modyfikowaé
na roézne sposoby, takie jak zmiana wielko$ci poréw, odstepéw miedzy porami i grubosci
porowatej warstwy tlenkowej. Ten rodzaj modyfikacji polega na kontrolowaniu
parametrow pracy procesu technologicznego (tj. napig¢cia, temperatury, czasu) oraz na
starannym doborze elektrolitu do anodowania (tj. jego rodzaju i stezenia). Wigze si¢ to
rowniez z dodawaniem modyfikatoréw wplywajacych na strukture i wilasciwosci
tlenkow. Oceny wlasciwosci eksploatacyjnych anodowych warstw tlenkowych mozna
dokonywa¢ wielowymiarowo. Wskaznikami utatwiajacymi wybor oczekiwanej warstwy
mogg by¢ m.in. ich struktura i morfologia powierzchni, grubo$¢, mikrotwardosc,
wlasciwosci tribologiczne, struktura geometryczna powierzchni, naprezenia wlasne czy
adhezja do podtoza. Wiasciwosci eksploatacyjne wytwarzanych w réznych warunkach
technologicznych warstw tlenkowych otrzymywanych metoda elektrolityczng na
aluminium lub jego stopach przedstawione zostaty m.in. w pracach:[5, 6, 15-24, 7, 25—
27, 8-14]. W wymienionych wyzej pracach podnoszone jest stwierdzenie, ze wlasciwosci
wytworzonych warstw tlenkowych otrzymywanych metoda elektrolityczng na aluminium
lub jego stopach zaleza od podloza, rodzaju elektrolitu, gestosci pradu, temperatury
elektrolitu, czasu trwania procesu, rodzaju stopu, rodzaju domieszek, czgsto rowniez od
pézniejszych skojarzen tribologicznych. W przypadku domieszkowania warstw
tlenkowych problemy stanowia rozmiary nanoporéw warstwy tlenkowej, rozmiary
dodawanej domieszki, dobor substancji smarujacej oraz metody ich osadzania. W
ostatnich dekadach wiele uwagi poswiecono ré6znym modyfikacjom majacym na celu
poprawe wilasciwosci tribologicznych anodowych powlok wytwarzanych na stopach
aluminium. Powierzchniowe warstwy tlenkow powstajace w procesie twardego
anodowania naleza do materiatow o silnie rozwinigtej powierzchni, a ich wtasciwosci
mogg by¢ bardzo zréznicowane i zaleza gldwnie od warunkéw, w jakich sa wytwarzane
[14]. Stwierdzono, ze porowato$¢ anodowych warstw tlenkowych moze by¢
wykorzystana jako zbiornik smaréw do tworzenia uktadow samosmarujacych,
zmniejszajacych tarcie i1 zuzycie [28, 29]. Gyu-Sun Lee i in. [30] przygotowali porowate
szablony z anodowego tlenku aluminium z trzema rodzajami por6w nanometrycznych w

celu zbadania wplywu rozmiaru por6w na tworzenie zbiornika smaru na anodowanej

9
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powierzchni aluminium. Testy zuzycia przeprowadzono dla trzech typéw smarowania.
Stwierdzono, ze pory dziataja jak zbiornik smaru, poniewaz woda zmagazynowana w
porach jest uwalniana na powierzchni¢ w wyniku odksztatcenia sprezysto-plastycznego.
Takaya i in. [29] przygotowali warstwe tlenku impregnowang w wodnym roztworze
powidonu i jodu metoda powtérnego anodowania. Przygotowali réwniez warstwy
tlenkowe z naniesiong warstwa cyny Sn, a takze zaimpregnowali warstwe¢ tlenku we
fluorozywicy PTFE. Wykazano, ze zwigzek jodu znajdowat si¢ w mikroporach w postaci
jodu (I) w ilo$ci 0,1% mas. i tworzyt jodofor o strukturze amorficznej. Maejima i in. [28]
sporzadzili impregnowang warstwe tlenku w siarczku molibdenu przez ponowne
anodowanie w 0,3% wag. wodnym roztworze (NH4)2MoSa. Siarczek i zwigzki molibdenu
wypehialy pory powtoki o §rednicy 20 nm. W obu swoich pracach [28, 29] autorzy doszli
do wniosku, Ze rozmiar czastek statego proszku smarujacego jest wiekszy niz rozmiar
porow powtok, co uniemozliwia nasycenie powtoki proszkiem smarujacym bezposrednio
w porach. Jak jednak pokazuja przedstawione dane literaturowe, mozliwe jest
elektrochemiczne zestalenie ciektego smaru wewnatrz porow. Tao i in. [31] stwierdzili,
ze pory powtoki tlenkowej sg zbyt mate, aby mozna je bylo wypetni¢ smarem staltym,
stad konieczne jest ich powigkszenie przed obrobka modyfikacji powtok. Proces
rozszerzania porow jest jednak kluczowym czynnikiem wpltywajacym na twardo$¢ i
odpornos$¢ anodowej warstwy tlenkowej, gdyz jednoczes$nie zmniejsza grubosci Scianek
komorek tlenku aluminium. Stwierdzono, Ze minimalna grubo$¢ $cianki komoérkowe;j
niezbedna do utrzymania stosunkowo duzej twardosci 1 dobrej odpornosci powtoki na
$cieranie wynosi 25 nm. W pracy Skeldona, Wanga i Thompsona [32, 33], zastosowano
proces anodowania typu duplex do utworzenia samosmarujacych warstw MoS2 na
aluminium. Poczatkowego tworzenia porowatej warstwy tlenku aluminium na Al
dokonano przez anodowanie w kwasie siarkowym. Obecnos¢ prekursorow MoS2 w
porach uzyskano poprzez kolejng obrobke anodowg w elektrolicie tetratiomolibdenianu
amonu. Doglebna analiza SEM 1 TEM w potaczeniu z analizami EDX 1 XPS pokazala,
ze obrobka ponownego anodowania powoduje pogrubienie warstwy barierowej na styku
metalu z powtoka i wytracanie si¢ siarczkow molibdenu MoS, gtownie amorficznego
MoS lub mieszaniny MoS i S w porach i na powierzchni powltoki. Badania Posmyka i
Wistuby i in.[7, 34, 35] podajg przyktady wypetniania porow powtoki tlenkowej weglem
szklistym w celu uzyskania materialu kompozytowego. Jak pisza autorzy, probkKi
przygotowano zgodnie z badaniami Lee i in. [36], w ktorych syntezy nanorurek

weglowych w kanatach porowatej matrycy dokonuje si¢ przez karbonizacj¢ polimeru
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polialkoholu furfurylowego. W wyniku syntezy otrzymano powloke kompozytowa
sktadajaca si¢ z bardzo twardej, odpornej na $cieranie powtoki tlenkowej i materialu
smarowego w postaci wegla szklistego. Warstwy o wiekszych $rednicach porow
pozwalaja na wprowadzenie wigkszej ilosci wegla szklistego, co obniza opory ruchu.
Zbyt duze $rednice poréw zmniejszajg jednak grubos¢ ich $cianek i twardos¢ tlenku
aluminium. Ilo§¢ wprowadzonego prekursora zalezy od czasu procesu karbonizacji. W
nanopory mozna wprowadzi¢ tylko te czastki wegla, ktore sg mniejsze od wielkosci
nanopora. Jak podkreslili autorzy, dobdr substancji smarowej nie jest prosty i nie stanowit
tematu ich pracy. Bara, Skoneczny i Kmita [14, 37, 38] zajmowali si¢ przygotowaniem
kompozytowych warstw powierzchniowych tlenek aluminium-grafit. W swoich pracach
[37, 38] przedstawili metode otrzymywania warstw kompozytowych z tlenku aluminium
formowanych metoda anodowania twardego w elektrolicie ztozonym z wodnego
roztworu kwasow i grafitu. Dodatek kwasu ftalowego do elektrolitu zapewnit uzyskanie
warstw 0 mozliwie najwigkszych rozmiarach poréw oraz prowadzenie procesu w
temperaturze pokojowej. Badania sktadu chemicznego potwierdzily mozliwosé
wbudowania grafitu w caly przekrdj warstw kompozytowych, co predysponuje warstwy
tlenek aluminium/grafit do interakcji tribologicznej. W pracach [14, 39] pokazano, jak
powloka tlenku aluminium wytworzona metoda anodowania twardego w elektrolicie
trojsktadnikowym zostalta wykorzystana jako baza materialu kompozytowego.
Zastosowanie kwasow karboksylowych w sktadzie elektrolitu umozliwia anodowanie w
temperaturze pokojowej (jak w powyzsze] metodzie) 1 powoduje adsorpcje wegla z
elektrolitu w strukture warstwy tlenku, ktory to wegiel jest wykorzystywany jako
aktywator dyfuzji w pdzniejszej obrobee cieplno-chemicznej. Glgbokos¢ wnikania wegla
w strukture warstwy zalezy przede wszystkim od czasu i temperatury karbonizacji. Hu z
zespotem [40] opisali mozliwos$¢ osadzania czastek wegla C60 za pomoca technologii
impregnacji ultradzwickowej w celu uzyskania powierzchni samosmarujacej. W artykule
przedstawiono analize wynikow badan nad wplywem zabiegu rozszerzajacego pory na
strukture porowata i whasciwosci tribologiczne powtoki tlenkowej. Escobar i in. [41]
przygotowali powtoki anodowe w celu wprowadzenia nanoczastek politetrafluoroetylenu
(PTFE) do porowatej struktury. Wykorzystujgc udoskonalong technike sedymentacii,
nanoczasteczki z powodzeniem wprowadzono w strukture i na powierzchni¢ warstwy.
Nanoczasteczki sa w stanie wnikna¢ w pory, si¢gajac az do dna struktury warstwy. Pory
wypetnione s3 czastkami PTFE, a na powierzchni uzyskuje si¢ osad PTFE o $redniej

grubosci 2 um. Wei i Deng [42] uzyskali samosmarujaca kompozytowa powtoke
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anodowa z politetrafluoroetylenu (PTFE) na stopie aluminium 6061. Po anodowaniu w
kwasie siarkowym pory warstwy zostaly odpowiednio powickszone. Czastki PTFE
wprowadzano do porow w rozpuszczalnej w wodzie elektroforetycznej emulsji z PTFE.
Analizy SEM i EDX wykazaly, ze PTFE byl obecny w porach warstwy anodowej od
podtoza do powierzchni warstwy. W pracy Tu i in. [43] scharakteryzowano powtokg z
amorficznych nanodrutéw weglowych uzyskang na porowatej membranie z tlenku
aluminium przez chemiczne osadzanie z fazy gazowej. Wyniki SEM/EDS wykazaty
obecno$¢ wegla w porach membrany AAO.

Dynamiczny rozw6j nowoczesnych technik inzynierii powierzchni, a takze
otrzymywanie nowych materiatow wciaz sprzyjaja poszukiwaniu metod wytwarzania lub
ulepszania istniejacych warstw powierzchniowych, ich badaniu, analizowaniu, opisowi,
nowemu spojrzeniu i dzieleniu si¢ otrzymanymi wynikami, wplywajac na rozwoj
inzynierii materiatowe;.

Oryginalne prace naukowe (H1-H13), stanowigce podstawe niniejszego
przewodu habilitacyjnego zwigzane sg z inzynierig materiatowg w zakresie wytwarzania
warstw wierzchnich i1 powtok, badaniem zjawisk im towarzyszacym oraz uzyskiwaniem
pozadanych efektow eksploatacyjnych [44].

W swoich badaniach skupitam si¢ na modyfikacjach dwusiarczkiem wolframu
powlok tlenkowych AlOs wytwarzanych na stopach aluminium a takze na
poszukiwaniu skojarzen tribologicznych do otrzymanych powlok, z przekonaniem
powigkszenia tego typu zbioru badan o nowe informacje, stanowigce znaczacy wktad w

rozwoj dyscypliny inzynieria materiatowa.

Tezy i cele podjetych badan

Na podstawie oceny aktualnego stanu literatury z zakresu otrzymywania warstw
tlenkowych aluminium 1 jego stopéw, metod modyfikacji tych warstw oraz wybranych
wlasciwosci  anodowych warstw tlenkowych dla skojarzen tribologicznych
sformutowano nastepujace tezy badawcze:

e Modyfikacje dwusiarczkiem wolframu powlok tlenkowych Al,Oz otrzymanych
na stopie aluminium pozwalaja na wprowadzenie w strukture warstwy tlenkowe;j
lubrykantu w postaci smaru statego umozliwiajgcego poprawienie parametréw
tarciowo-zuzyciowych zaproponowanych skojarzen tribologicznych.

e Znajomos$¢ zalezno$ci pomigdzy warunkami procesu technologicznego

otrzymywania powlok tlenkowych AlO3/WS; a parametrami struktury
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geometrycznej powierzchni pozwala na wyjasnienie zmian zachodzacych na
powierzchni powlok w wyniku tarcia oraz umozliwia przewidywanie wiasciwosci
tribologicznych modyfikowanych powtok tlenkowych na powierzchni elementow
maszyn 1 urzadzen wykonanych ze stopéw aluminium przy wspdlpracy z
wybranym partnerem tribologicznym.

Za cel rozpoznawczy przyjeto analizg aktualnego stanu literatury z zakresu

otrzymywania powlok tlenkowych aluminium i jego stopoéw, metod modyfikacji tych

powtok oraz wybranych wilasciwosci anodowych powtok tlenkowych dla skojarzen

tribologicznych.

Celem pracy bylo okreSlenie zjawisk i przedstawienie wynikéw badan

dotyczacych mozliwosci modyfikacji dwusiarczkiem wolframu powierzchni powlok

tlenkowych Al203 otrzymanych na stopie aluminium oraz dostarczenie informacji

na temat skojarzen tych powlok z tworzywami sztucznymi, ktore moga postuzy¢ do

tworzenia kinematycznych wezlow tarcia o zadanych cechach eksploatacyjnych.

Aby osiagnac ten cel, realizowano nastepujace badania:

badania strukturalne pozwalajace na ocen¢ mozliwosci wprowadzenia smaru
statego WS, w strukture tlenku Al,Os;

przeprowadzanie pomiardw grubosci i mikrotwardosci powtok tlenkowych
Al,O3/WS;,, pozwalajacych na poglebienie interpretacji wynikow badan
tribologicznych;

przeprowadzenie badan tarciowo-zuzyciowych skojarzenh powloka
Al>03/WS; — tworzywa sztuczne oraz wyjasnienie mechanizmu wspotpracy
slizgowej;

analiz¢ parametrow struktury geometrycznej dla powlok Al2O3/WS;
technologicznych i eksploatacyjnych w oparciu o komputerowa analize
planow doswiadczalnych dwu- i trojwartosciowych w celu wyjasnienia
zmian zachodzacych na powierzchni powlok w wyniku wspotpracy
tribologicznej z wybrang przeciwprobka;

przeprowadzenie badan eksploatacyjnych w rzeczywistym uktadzie
pneumatycznym sterowanym elektromagnetycznie w celu wykazania
korzystnego wptywu modyfikacji dwusiarczkiem wolframu powtoki Al2O3

wytworzonej na cylindrze sitownika pneumatycznego ze stopu aluminium.
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Osiagniecie tak sformutowanych celow pracy wymagato przeprowadzenia badan
strukturalnych, technologicznych, eksperymentalnych i eksploatacyjnych definiujacych
inzynieri¢ materiatowg w zakresie modyfikacji powierzchni powtok tlenkowych Al>O3
domieszkowanych dwusiarczkiem wolframu. Cykl badan, stanowigcy kilkunastoletni
element mojej dzialalnosci naukowej, w przewazajacej czesci zostal zaprezentowany
w recenzowanych artykutach naukowych H2-H13. Monografia naukowa H1 przedstawia
natomiast syntetyczny opis tego cyklu oraz zawiera cz¢$¢ nowych analiz i wnioskow

opartych na przeprowadzonych badaniach.

Wybdr materiatu modyfikatora oraz materialu przeciwprdbki do badan tribologicznych

Techniki modyfikacji warstw powierzchniowych czastkami sproszkowanego
dwusiarczku wolframu wydaja si¢ szczegoélnie interesujace ze wzgledu na mozliwosc¢
zmiany wspotczynnika tarcia dwoch stykajacych si¢ powierzchni w ruchu wzglednym.
Jezeli kontakt ten zawiera latwo $cinang warstwe powierzchniowa, przemieszczenie
$lizgowe moze odbywac si¢ przy zmniejszonych oporach tarcia. Dwusiarczek wolframu
(WSz), podobnie jak dwusiarczek molibdenu (MoSz) lub grafit, nalezy do grupy smarow
statych. Dichalkogenidy metali przejsciowych MS, (M=Mo, W) i ich kompleksy nalezg
do duzej klasy tzw. dwuwymiarowych lub warstwowych ciat statych. Warstwy tych
materiatow sktadajg sie¢ z trzech, heksagonalnie utozonych ptaszczyzn atomowych (S-M-
S). W kazdej warstwie wystgpuje trygonalna graniastostupowa lub oktaedryczna
koordynacja atomow metalu (M) i siarki (S). W MoS: i WSz zmienno$¢ kolejnosci
utozenia warstw moze prowadzi¢ do utworzenia heksagonalnego polimorfu z dwiema
warstwami w komorce elementarnej (2H), romboedrycznej z trzema warstwami (3R) lub
trygonalnej z jedng warstwa (1T). Atomy w warstwie sa zwigzane silnymi sitami
kowalencyjnymi, podczas gdy poszczegdlne warstwy sa utrzymywane razem przez
wigzanie Van der Waalsa. WS, MoS; lub grafit, z racji swojej warstwowej budowy oraz
dziatajacych migdzy warstwami stabych sit Van der Waalsa, sag powszechnie stosowane
w celu zapewnienia stalego smarowania poprzez mechanizm ich rozwarstwiania. MS2
(M=Mo, W) w postaci pustych cebulopodobnych nanoczastek (z ang. IF — inorganic
fullerene-like nanostructures) byly pierwszymi nieorganicznymi fullerenopodobnymi
materiatami, odkrytymi w 1992 roku [45]. P6zniej produkowano IF o bardziej jednolitym,
kulistym ksztalcie majacym zapewnic jeszcze lepsze wlasciwosci tribologiczne [46].
Lubrykanty, bo tak czesto bywaja nazywane, maja niski wspolczynnik tarcia i dobre

wlasciwos$ci smarowe, a cechy te s3 wysoko cenione w skojarzeniach §lizgowych tarcia
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technicznie suchego. Z uwagi na mozliwosci zastosowania w szerokim zakresie
temperatury oraz pod wysokim ci$nieniem (w prézni do 1316 °C) WS, jest jednym ze
smarow stalych, ktdre mozna wykorzysta¢ do zmniejszenia wspdtczynnika tarcia w
elementach wspotpracujacych $lizgowo [47-49]. Zwazywszy na szerokie spektrum
mozliwosci zastosowania dwusiarczku wolframu o wtasciwosciach smarnych (np.: czesci
silnikow samochodowych, niektére komponenty samolotéw, cylindry sitownikow)
celowe wydaje si¢ szukanie drog modyfikowania powierzchni metali poprzez
zastosowanie roznych warunkow naniesienia WS, [50].

Istotnym problemem eksploatacyjnym jest zapewnienie wysokiej trwatosci i
niezawodnosci trudno serwisowalnych lub kosztownych elementéw maszyn, w ktorych
wystepuja wspolpracujace pary kinematyczne. Procesy zuzycia s3 w gldéwnej mierze
spowodowane zjawiskiem tarcia i skojarzonym z tym zjawiskiem, lokalnym
rozpraszaniem energii. Jednym ze sposobOw zmniejszenia intensywnos$ci zuzycia jest
obnizenie warto$ci wspotczynnika tarcia miedzy wspotpracujagcymi powierzchniami. Z
tego powodu wybor przeciwprobki stanowi rowniez spore wyzwanie. W bezolejowych
ukladach  tlokowo-cylindrycznych  pracujacych z  wykorzystaniem  tworzyw
polimerowych najczgsciej stosowane s3 kompozyty na osnowie polimerow
termoplastycznych, z faza dyspersyjng w postaci grafitu, witokna weglowego,
dwusiarczku molibdenu, proszku brazu oraz politetrafluoroetylenu (PTFE), stanowiacych
srednio 10-30% objetosci kompozytu. Podczas pracy takiego skojarzenia §lizgowego
zachodzi zuzywanie si¢ tworzywa sztucznego $cisle zwigzane z procesem powstawania
polimerowego filmu §lizgowego, co moze spowodowaé spadek trwalos$ci urzadzen
ttokowo-cylindrycznych. Dobdr odpowiedniego tworzywa dla skojarzenia $lizgowego
powinien zatem uwzglednia¢ przede wszystkim odporno$¢ na zuzycie, warto$¢
wspoéfczynnika tarcia 1 czas docierania wezla tarcia. Na parametry tribologiczne
bezolejowych skojarzen §lizgowych z polimerami wptywa wiele czynnikow, z czego
najwazniejsze to: rodzaj materiatow (wlasciwosci fizyczno-chemiczne), chropowatosé
elementow, obcigzenie wezla tarcia czy warunki Srodowiskowe. Nalezy wiec przy
doborze polimeru przeznaczonego do skojarzenia §lizgowego positkowac si¢ tymi
zatozeniami.

W swojej pracy do badan laboratoryjnych przyjetam zatozenie o zastosowaniu
dwoch tworzyw polimerowych najczes$ciej stosowanych na skojarzenia slizgowe,
wyrdzniajacych si¢ bardzo dobrymi wilasciwosciami Slizgowymi, ktore rdznig sig
struktura, wlasciwos$ciami fizycznymi i materiatem dyspersji. Jednym z polimeréw jest
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polimer modyfikowany napetniaczami wtoknistymi lub dyspersyjnymi w postaci grafitu,
tzw. TG15, drugi to wytwor nowoczesnej techniki - polieteroeteroketon z dodatkami
PTFE, grafitu i wiokien weglowych, tzw. PEEK/BG. PTFE jest polimerem nalezacym
do grupy polimeréw fluorowych. W postaci niemodyfikowanej, mimo wielu zalet, nie
jest raczej stosowany w kojarzeniach §lizgowych. Jego najwicksza wadg jest ptynigcie,
nawet przy niezbyt duzych obcigzeniach, a takze niewielka wytrzymato$¢ mechaniczna i
niska odporno$¢ na zuzycie. Polimer TG15, modyfikowany napelniaczami wtoknistymi
lub dyspersyjnymi, wykazuje niskg warto$¢ wspotczynnika tarcia ze stosunkowo niskim
zuzyciem (szczeg6lnie przy duzych naciskach i matych predkosciach poslizgu).
Polieteroeteroketon (PEEK) jest semikrystalicznym polimerem termoplastycznym o
bardzo dobrych wtasnosciach mechanicznych. Cechuje go znaczna wytrzymatos$¢ cieplna
1 stabilno$¢ termiczna. W postaci niemodyfikowanej jest wykorzystywany glownie w
elementach czg$ci maszyn. Do skojarzen slizgowych uzywana jest modyfikowana postaé
tego polimeru. Szczego6lnie dobre wlasciwosci tribologiczne wykazuje kompozyt na
osnowie PEEK, zawierajacy faze dyspersyjna w postaci grafitu lub PTFE. Na przyktad
kompozyt PEEK+10% PTFE+10% wtokna weglowego+10% grafitu (PEEK/BQG). Ze
wzgledu jednak na wysoka cene materiaty na osnowie PEEK stosowane sg w elementach
slizgowych pracujacych w trudnych warunkach $rodowiskowych, od ktorych oczekuje
si¢ jednocze$nie bardzo dobrych wlasciwosci mechanicznych [51]. Do badan
stanowiskowych, eksploatacyjnych wybratam komercyjnie uzywane poliuretanowe
uszczelki tloka (CPP Prema SA, Polska) [52], o wysokiej odpornosci na $cieranie, co
warunkuje dtugotrwata prace w warunkach bezolejowych. Jako uszczelke prowadzaca

zastosowatam pierscien z tworzywa T5SW.

Otrzymywanie powlok z domieszka WS>

Dostrzegajac potrzebe opracowania technologii modytikacji powtok tlenkowych
na stopach aluminium w celu kontroli tarcia i zuzycia kinematycznych par
tribologicznych wykorzystujacych takie powtoki, podjelam liczne préby otrzymania
powlok Al2O3 z domieszka WSo.

Materiatlem badan byty ptytki wycigte z blachy walcowanej o grubosci 4 mm ze
stopow aluminium EN AW 5251 oraz rury ze stopu aluminium EN AW 6063. Ptytki o
wymiarach 62,5 x 16 x 4 mm wycinano na ploterze frezujacym lub maszynach do cigcia
strumieniem wody, tak by ich powierzchnie byly rownolegle. Ptytki taczono z pretem

umozliwiajgcym przeprowadzenie procesu anodowania. Przed anodowaniem probki
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odttuszczano, trawiono w 5% roztworze wodorotlenku potasu przez 40 minut, a nast¢pnie
neutralizowano w 10% roztworze kwasu azotowego w celu odwrocenia reakcji trawienia.
Zabiegi trawienia 1 neutralizacji zakonczono plukaniem w wodzie destylowane;.
Metodologia przygotowania podtoza ze stopu aluminium dla otrzymywania powtok
tlenkowych byta tozsama dla wszystkich przygotowywanych probek.
Modyfikacji powtok tlenkowych dokonatam nastepujacymi metodami:

e modyfikacja powtok tlenkowych Al,O3 dwusiarczkiem wolframu 2H-WSy,

e modyfikacja powtok tlenkowych AloO3 nanodwusiarczkiem wolframu IF-WS;.

Modyfikacja powtok tlenkowych Al>O3 dwusiarczkiem wolframu 2H-WS;

Probki wytwarzano w elektrolicie trdjskladnikowym stanowigcym roztwor kwasu
siarkowego, ftalowego i szczawiowego (SFS) i w elektrolicie SFS zawierajacym dodatek
suchego smaru w postaci dwusiarczku wolframu (2H-WS3) w ilosci 10, 20 i 30 g/l
elektrolitu (SFS/WSz). Stosowano gestos¢ powierzchniows tadunku elektrycznego o =
120, 180 lub 240 [Amin-dm™]. Proces anodowania prowadzono pradem o natezeniu 2, 3
lub 4 A-dm?, w temperaturach 293, 298 lub 303 K. Do procesu anodowania uzyto
zasilacza DC GPR-25H30D GW Instek (IET labs, Inc, NY, US). Katodg procesu byta
ptytka wykonana z otowiu. W celu zapewnienia jednorodnos$ci zawiesiny i
przeciwdziatania osadzaniu proszku 2H-WS; zastosowano mieszanie mechaniczne
podczas procesu elektrolizy. Probki otrzymane tg metoda byty przedmiotem badan prac
H1, H2, H3, H4, H5, H7.

Modyfikacja powtok tlenkowych AlO3 nanodwusiarczkiem wolframu IF-WS;

Do badan uzyto nanoproszku IF-WS;, przygotowanego w formie nieorganicznych
fulerenopodobnych czastek dwusiarczku wolframu WS (IF — z ang. inorganic fullerene-
like).

Do otrzymywania warstw tlenkowych z nanodwusiarczkiem wolframu Al2O3/1F-
WS, wykorzystano nanoproszek laboratoryjny (2g) otrzymany w ramach wspolpracy z
Instytutem Naukowym Weizmana (Izrael), a otrzymany wedtug procedury opisanej przez
Feldmana [46] oraz zakupiony komercyjny IF-WS;, (NanoMaterials Ltd).

Warstwy Al,Os/IF-WS; otrzymywano dwoma metodami.

Pierwsza z nich byta metoda dwuetapowa (rys. 1), w ktorej pierwszy etap polegat
na uzyskaniu warstwy Al2O3 na podlozu stopu aluminium w procesie utleniania
anodowego w trojsktadnikowym roztworze sktadajagcym si¢ z: kwasu siarkowego,

ftalowego i szczawiowego (SFS). W drugim etapie procesu nanoczastki IF-WS; zostaty
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wprowadzone do porowatej warstwy tlenku aluminium metoda powlekania
zanurzeniowego. Dyspersje nanoczastek IF-WS, przeprowadzono w 35% obj.
mieszaninie etanolu (C2HsO) w wodzie oraz 35% obj. mieszaninie glikolu etylenowego
(C2HeO2) w wodzie. W celu wprowadzenia nanoczgstek IF-WS,; w porowatg warstwe
Al>03 proces osadzania przeprowadzono w kapieli z wykorzystaniem ultradzwigkow.
Druga metoda (rys. 1) polegata na otrzymaniu warstwy Al.O3/IF-WS, podczas
elektroutleniania stopu aluminium, przeprowadzonego w trojsktadnikowym roztworze
kwasu siarkowego, adipinowego i1 szczawiowego (SAS) z domieszka komercyjnych
nanoczastek IF-WS, (NanoMaterials Ltd) na 1 litr elektrolitu. Proces twardego
anodowania przeprowadzono przy gestosci pradu 3 A/dm?.

Probki z domieszkg nanodwusiarczku wolframu IF-WS; byty przedmiotem badan prac
H1, H6, H8 H9 H10, H11.

W monografii H1 w oparciu 0 [53] opisuj¢ rowniez metode zol-zel naktadania
nanodwusiarczku wolframu IF-WS,. Metoda ta pokazala, iz mozliwe jest naniesienie
dodatkowej warstwy z nanolubrikantem na powierzchni¢ tlenku aluminium. Adhezja
takiej subwarstwy do warstwy Al>Os jest jednak na niewystarczajaca i wyklucza powtoki
z badan tribologicznych. Warto jednak dodaé, ze wskazanie mozliwosci modyfikacji
powlok tlenkowych ta metoda moze stanowi¢ inspiracje do dalszych badan w tym

zakresie.
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Metoda 1 Metoda 2

Anoda
stop Al

stop aluminium

\/

Rys. 1. Metody otrzymywania warstw tlenkowych Al,O3/IF-WS; (H1)
Zrodto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0
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Wyniki badan

Struktura krystaliczna i morfologia powtok tlenkowych

Analiza wynikow badan struktury krystalicznej i morfologii powtok tlenkowych
Al,03 modyfikowanych dwusiarczkiem wolframu 2H-WS; wykazata wbudowany
proszek WS; w nanostrukture tlenku Al2O3 (na rys. 2). Na rys. 3 pokazano obraz SEM
zgrupowanych mikroczastek 2H-WS; we wglebieniach warstwy Al.O3, wraz z analiza
SEM/EDS wskazanego obszaru. Analiza ta wyraznie wskazuje, ze obserwowane czastki
sg czastkami 2H-WS,. Na rys. 4 przedstawiono przyktadowy dyfraktogram rentgenowski

powtok domieszkowanych proszkiem 2H-WS;. Na podstawie badan Stwierdzono, ze

dwusiarczek wolframu posiada strukture heksagonalng 2H (H1 i H7).

oxide layer

Rys. 2. Przyktadowy obraz SEM przetomu (a) oraz powierzchni (b) powloki Al20s/2H-WS; (H7)
Zrodlo: wykorzystano za zgoda ASME, pozwolenie przekazane za posrednictwem Copyright Clearance
Center, Inc.

-
e PP L

Au

200 400 6.00 8.00 10.00
Rys. 3. Obraz SEM mikroczastek 2H-WS; na powierzchni warstwy Al,Oz (a), EDS ze wskazanego obszaru
(b) (H7)

Zrodto: wykorzystano za zgoda ASME, pozwolenie przekazane za posrednictwem Copyright Clearance
Center, Inc.
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Rys. 4. Dyfraktogram rentgenowski powtok Al,O3/2H-WS; (H7)

Zrédto: wykorzystano za zgoda ASME, pozwolenie przekazane za posrednictwem Copyright Clearance
Center, Inc.

Podczas badan SEM stwierdzitam, ze napylenie zlotem utatwia identyfikacje
nanowlokien, ale staje si¢ jednoczes$nie czynnikiem wprowadzajacym zmiany w
rzeczywistych wielko$ciach nanowtdkien i nanoporow (odpowiednio rys. 5.b i rys. 6.b).
Napylenie weglem umozliwia natomiast identyfikacje domieszkowanego dwusiarczku
wolframu, co nie udawato si¢ w przypadku napylenia zlotem, jednakze nanowtokna i

nanopory wida¢ gorzej (odpowiednio rys. 5.airys. 6.a). [H1, H8]

Rys. 5. Obrazy SEM przetomu powloki napylanej weglem (a), napylanej ztotem (b) [H1]
Zrédto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0

Rys. 6. Obrazy SEM powierzchni powloki napylanej weglem (a), napylanej ztotem (b) [H1]
Zrédto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0

Na rys. 7 pokazano wbudowany w mikrostruktur¢ AloOs nanoproszek IF-WS;
wraz analizg SEM/EDS. Widma dyfrakcji z zastosowaniem statego kata padania GIXD
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powtok kompozytowych AloOs/IF-WS, przedstawiono na rys. 8. Podsumowanie widm
dyfrakcyjnych z zastosowaniem stalego kata padania, tzw. GIXD wskazuje, ze faza
krystaliczna zawiera warstwy aluminium. Dodatkowo wykazano obecno$¢ IF-WS; jako
modyfikatora powtoki (pik 14° reprezentujacy odbicie z planu (0002)). Tak zwane
,amorficzne halo” w promieniowaniu rentgenowskim, przedstawione na rys. 4 i rys. 8
jako szerokie wzniesienie o $rodku 28°, wskazuje, ze cz¢§¢ materiatu matrycy (tlenek

glinu) jest w stanie amorficznym. [H1, H6].

Rys. 7. Obraz SEM/ YAGBSE przetomu powloki z widocznymi nanoziarnami IF-WS; (a), analiza
EDS/SEM tego regionu (b) [H1]
Zrodto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0
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Rys. 8. Widma GIXD powtoki Al,0s/IF-WS; [H6]
Zrodlo: Wykorzystano za zgoda John Wiley & Sons - Books, na podstawie [H6]; pozwolenie przekazane
przez Copyright Clearance Center

W przypadku otrzymywania warstw w elektrolicie z domieszkg 2H-WS> lub IF-
WS, mechanizm tworzenia warstw Al>03 na powierzchni anody odbywa si¢ zgodnie ze
znanymi reakcjami elektrochemicznymi:
tworzenie si¢ jonow AlI%* (reakcja startu):
reakcja elektrodowa:
1) Al > AI* +3%

reakcja chemiczna:
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) AL+ 3H* - AP* +2H,
tworzenie si¢ powloki:
(3) 2A13% + 3H,0 + 3R?>™ - Al,05 + 3H,R
Anionami R* mogg by¢: [OOC-(CH2)s-COO]* lub (COO),* (Skoneczny, 2001).
Stwierdzitam, ze z tworzeniem si¢ powtoki state czgstki 2H-WS; lub IF-WS;
przenosza si¢ z elektrolitu na powierzchni¢ anody w wyniku migracji czastek w polu
elektrycznym, dyfuzji, a takze mieszania kapieli, a nastepnie luzno adsorbujg na tej
powierzchni i zostaja otoczone anionami elektrolitu. Poszczegdlne etapy tworzenia
warstwy przenikaja si¢ wzajemnie, tworzgc warstwe tlenkowa ze zdyspergowanymi w
niej czastkami proszku 2H-WS; lub IF-WS;, ,rozpychajacego” widkna aluminium i
mogacego wptywac na rozmieszczenie wiokien oraz na ich rozmiar. Model mechanizmu
tworzenia warstwy Al,O3 ze zdyspergowanymi czastkami 2H-WS; lub IF-WS;
zaproponowatam na rys. 9 [H3, [55]].

\ aniony
) elektrolitu typu:
% [OOC-CH,-CO0T"

elektrolit
‘ 2H-WS, lub IF-WS,

powtoka tlenkowa
Al,O, 2H-WS,
lub ALO, /IF-WS,

stop aluminium

Rys. 9. Model mechanizmu tworzenia warstwy Al203/2H-WS; lub Al202/2H-WS; [H3]
Zrodto: Korzekwa, Skoneczny, Wojnar, 2011, CC

W przypadku warstw tlenkowych otrzymywanych dwuetapowo mechanizm
tworzenia warstwy z domieszka IF-WS; zalezat od jakos$ci zastosowanego proszku. W
przypadku proszku otrzymywanego laboratoryjnie uzyskatam warstwe AlOz z
nanoproszkiem IF-WS; umieszczonym przede wszystkich w gornej czg¢sci warstwy
tlenku, co pokazane zostalo na przetomie (rys. 10 wraz z analizg iloSciowa) oraz na

powierzchni (rys. 11) domieszkowanej powtoki.
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Rys. 10. Obraz SEM/YAG-BSE przetomu i mikrotwardo$¢ wyznaczona

laboratoryjnego IF-WS; wraz z analiza jako$ciowa przetomu we wskazanych miejscach [H6]

100.00

dla powtloki z domieszka

Zrédto: Wykorzystano za zgoda John Wiley & Sons - Books, na podstawie [H6]; pozwolenie przekazane

przez Copyright Clearance Center

Rys. 11. Obraz SEM/YAG-BSE powierzchni powloki domieszkowanej laboratoryjnym IF-WS; [H6]

Zrodto: Wykorzystano za zgoda John Wiley & Sons - Books, na podstawie [H6]; pozwolenie przekazane

przez Copyright Clearance Center

W przypadku warstw AlO3/IF-WS; otrzymywanych dwuetapowo badania na

mikroskopie skaningowym nie ujawniaty nanoproszku w przetlomach probek, a jedynie

na ich powierzchni. Przeprowadzone badania i analiza obrazow TEM (rys. 12) dowiodty,

ze nanoproszki IF-WS; laboratoryjne (rys. 12.a i b) i komercyjne (rys. 12.c i d) maja t¢

sama strukture krystaliczng i sktad chemiczny. Dostgpne w handlu proszki komercyjne

sg jednak na ogot wigksze, bardziej wydtuzone i majg bardziej nieregularny ksztalt z

postrzepiong linig graniczng. Moga tez mie¢ rézng zdolno$¢ do tworzenia mocniej

zwigzanych aglomeratow, a mozliwos¢ wprowadzania nanoczasteczek do nanopordéw

warstwy tlenkowej Al>Oz jest przez to trudniejsza [H10].
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LA N

Rys. 12. Obraz TEM proszku laboratoryjnego (a i b), proszku komercyjnego (c i d) [H10]
Zrbddto: Materiat [H10] objety licencja, nie jest czgécia obowiazujacej licencji OA, ale zostat powielony za
zgoda SNCSC

Wprowadzenie czastek nanoproszku IF-WS; otrzymanego w warunkach
laboratoryjnych w mikrostrukturg tlenku Al,O3 metoda dwustopniowa byto mozliwe (rys.
13.a) juz na etapie procesu wytwarzania warstw. Nanoproszek IF-WS; komercyjny
znajdujacy si¢ na powierzchni tlenku Al>O3 zostal wprowadzany w nanopory tlenku
aluminium dopiero pod wptywem sily tarcia podczas wspotpracy tribologicznej (rys.
13.b) [H9, H10].

Rys. 13. Obraz SEM przetomu z proszkiem IF-WS; laboratoryjnym (a), z proszkiem IF-WS; komercyjnym
(b) [H10]

Zrédto: Materiat [H10] objety licencja, nie jest cze$cia obowiazujacej licencji OA, ale zostal powielony za
zgoda SNCSC
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Rentgenowska analiza fazowa oraz przeprowadzonymi obserwacjami
mikroskopowymi potwierdzitam mozliwosci otrzymania warstw tlenkowych Al,Oz z
domieszkg 2H-WS; lub IF-WS;. Metoda dwustopniowa pozwolita na wprowadzenie IF-
WS, w mikro- lub nanopory wytworzonej uprzednio warstwy Al2Os. Przy czym charakter
wprowadzenia nanoproszku byt mocno uzalezniony od jego jakosci oraz od cieczy, ktora

zostala wykorzystana do wprowadzenia czastek w strukture tlenku Al>Os [H1, H3, H6,
H7, H8, H9, H10].

Grubos¢ powtok tlenkowych

Na podstawie przeprowadzonych przez mnie na przestrzeni lat badan grubosci
powlok w pracy H1 dopasowatam funkcje powierzchni odpowiedzi dla grubosci warstw
w zaleznos$ci od temperatury i gestosci powierzchniowej tadunku elektrycznego (rys.
14.a) a takze temperatury i czasu anodowania (rys. 14.b). Stwierdzitam, ze grubosé¢
warstw zalezy istotnie od temperatury, gestosci powierzchniowej tadunku elektrycznego
I czasu procesu anodowania. Stwierdzitam réwniez, ze na nieznaczne wahania grubosci

powlok moga mie¢ takze wplyw: intensywno$¢ mieszania elektrolitu, rodzaj proszku
WS (2H lub IF) dodawanego do elektrolitu.

LS IR A I0QRAD)
QANSIEA JROARATY

et | 1 MO
| TRRoRuAy

Rys. 14. Dopasowanie funkcji powierzchni odpowiedzi dla grubo$ci warstw w zaleznosci od temperatury

i gestosci powierzchniowej tadunku elektrycznego (a) oraz temperatury i czasu anodowania (b) [H1]
Zrodto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0

Mikrotwardosé powtok

Na podstawie przeprowadzonych pomiaréw mikrotwardosci powtok
stwierdzitam, ze dla powlok tlenkowych Al>O3 z domieszkg WS>, niezaleznie od sktadu
elektrolitu, w ktérym otrzymywana jest warstwa, gestosci powierzchniowej tadunku

elektrycznego czy temperatury, zauwazalny jest trend gradientowego charakteru
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mikrotwardosci powloki. Otrzymane warstwy tlenkowe wykazuja spadek wartosci
mikrotwardo$ci wraz z oddalaniem si¢ od podtoza stopu aluminium (rys. 15.a i b). Na
podstawie otrzymanych wynikow przeprowadzono analiz¢ badan doswiadczalnych, a
wyniki w postaci wykresow $rednich krancowych i1 95-procentowego przedziatu utnosci

dla mikrotwardosci warstw Al,O3/2H-WS; w zaleznosci od gestosci powierzchniowej

tadunku elektrycznego i1 temperatury przedstawiono odpowiednio na rys. 16.a i b.
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Rys. 15. Przykltadowy wykres zaleznosci mikrotwardosci od odlegtosci od podioza (a) oraz od odlegtosci

od podtoza i gestosci powierzchniowej tadunku elektrycznego (b) dla powtok Al,Os z domieszka 2H-WS;
[H1]

Zrodlo: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0
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Rys. 16. Wykresy srednich krancowych i 95-procentowego przedziahu ufnosci dla mikrotwardosci warstw

Al,03/2H-WS; w zaleznosci od gestosci powierzchniowej tadunku elektrycznego (a), temperatury (b) [H1]
Zrédto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0

Gradientowa zalezno$¢ mikrotwardo$ci powtok potwierdzono réwniez w pracy H6. W
przypadku warstw z domieszka IF-WS; na podstawie analizy przeprowadzonej metoda
Taguchiego stwierdzono, ze duzy wptyw na mikrotwardo$¢ ma temperatura elektrolitu, a
nastepnie czas elektrolizy [H1, [56]]. Jak stwierdzitam w H1 badania mikrotwardosci
warstw tlenkowych Al>Os, niezaleznie od domieszkowania elektrolitu 2H-WS; lub IF-

WS; warstwy wykazuja spadek warto§ci mikrotwardosci w zaleznosci odlegtosci punktu
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pomiaru od podtoza stopu aluminium. Warto$ci mikrotwardosci dla badanych warstw
przy podiozu zaczynaly si¢ w niektorych przypadkach nawet od wartosci mikrotwardosci
ponizej 8000 MPa i schodzity do wartosci ponizej 1500 MPa przy powierzchni. Nalezy
pamigtac, ze przy wspotpracy tribologicznej to gorna cze$¢ warstwy powierzchniowej
Al,03 ma najwicksze znaczenie. Gradient mikrotwardosci warstw tlenkowych
uzalezniony jest od budowy i rozmiaréw $cianek nanowtokien tlenku aluminium, ktére
przy podtozu stopu aluminium sg najgrubsze i $cisle przylegaja do siebie, stad wysoka
warto$¢ mikrotwardosci. Wraz ze wzrostem odlegtosci od poditoza zmniejsza si¢ ich
$rednica i wzrasta przestrzen mi¢dzy nanowtdknami, co powoduje zmniejszenie wartosci

mikrotwardosci.
Ocena wiasciwosci tribologicznych

Badania wtasciwos$ci tribologicznych powlok tlenkowych domieszkowanych WS>
zaprezentowatam w publikacjach H1, H2, H4, H5, H7

W pierwszej kolejnosci przeprowadzitam badania [H2] majace na celu
rozpoznanie wptywu ilo$ci proszku 2H-WS; dodawanego do elektrolitu na wtasciwosci
tribologicznej pary: probka Al,O3/2H-WS;, przeciwprobka trzpien polimerowy
PEEK/BG. Na rys. 17.a przedstawiono intensywnos$¢ zuzywania tworzywa PEEK/BG
przy wspolpracy tribologicznej z powlokami domieszkowanymi 2H-WS, natomiast na
rys. 17.b wartoSci wspotczynnika tarcia dla badanych skojarzen s$lizgowych. Z
przedstawionych danych wynika, ze wraz ze wzrostem zawartosci proszku 2H-WS; w
elektrolicie zmniejsza si¢ intensywno$¢ zuzywania tworzywa PEEK/BG i nieznacznie

wspolczynnik tarcia.
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Rys. 17. Wykres zaleznoS$ci intensywnosci zuzywania tworzywa PEEG/BG od ilosci domieszki proszku

2H-WS; (a), warto$ci wspdtezynnika tarcia dla badanych skojarzen $lizgowych (b) [H2].
Zrodto: Korzekwa, Skoneczny, 2009, CC BY-SA
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W kolejnych badaniach [H4, [57]] skoncentrowalam si¢ na ustalenia wptywu
gestosci fadunku elektrycznego i temperatury stosowanych podczas wytwarzania powlok
Al203/WS; na zmiany wspotczynnika tarcia i intensywnos$¢ zuzywania tworzywa
PEEK/BG. W pracy H1 wykorzystano wykresy Pareto efektow standardowych do
zobrazowania istotnosci wptywu parametréw wejsciowych (technologicznych) na
wielkos$ci wyjsciowe (wspolczynnik tarcia rys. 18.a i intensywno$¢ zuzywania rys. 18.b).
Nie stwierdzono istotnego wpltywu parametrow wejsciowych — technologicznych na
wspoétczynnik tarcia (rys. 18.a), natomiast na rys. 18.b mozna zauwazy¢ kwadratowy (Q)
istotny efekt interakcji wielko$ci zmiennej wejsciowej (temperatury) na intensywnosé

zuzycia tworzywa PEEK/BG.

Wykres Pareto efektow standaryzow.: Wspotczynnik tarcia u Wykres Pareto efektow standaryzow. Intensywnos¢ zuzywania [mg/km] b

Temperatura(Q) 2,129089 Temperatura(Q) .(, 896265

(2)Temperatura(L) -1.54645 (2)Temperatura(L) 218534

-1,35587

(1)Gestos¢ powierzchniowa(L) JA 07062 (1)Gestosc powierzchniowa(L)

Gestos¢ powierzchniowa(Q) 8928437 Gestos¢ powierzchniowa(Q) 6321088

p=05 =05
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Rys. 18. Wykresy Pareto efektow standardowych dla wspotczynnika tarcia (a), intensywnosci zuzywania
tworzywa PEEK/BG (b) [H1]
Zrédto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0

W pracy H1 przedstawitam réwniez modele powierzchni odpowiedzi z badan
tarciowo-zuzyciowych w celu poszukiwan korelacji pomiedzy warunkami elektrolizy i
parametrami struktury geometrycznej powierzchni bedacych tematem kolejnych badan.
Na podstawie analizy wynikow pomiaréw wspotczynnika tarcia 1 intensywnosci
zuzywania partnera tribologicznego stwierdzitam, ze najkorzystniejsze warunki
technologiczne do uzyskania oczekiwanego charakteru wspolpracy tribologicznej
uzyskuje sie¢ dla warstw AloO3/WS; otrzymanych w temperaturze 30 °C i gestosci
powierzchniowej tadunku elektrycznego 6=240 Amin/dm?. Za wyborem tej temperatury
procesu elektrolizy przemawia rowniez fakt ekonomiczny przeprowadzenia procesu.
Warstwy Al203/WS; otrzymane przy matej gestosci powierzchniowej pradu anodowego
maja mniejszag porowato$¢, a zatem charakteryzujg si¢ zmniejszong zdolnoscig

utrzymywania si¢ na powierzchni tworzacego si¢ filmu §lizgowego. Dla takich warstw
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obserwowany jest mechanizm tribologiczny w postaci $cierania, po ktorym na warstwach
wierzchnich tworzg si¢ luzne produkty zuzycia zwigkszajace wspdtczynnik tarcia, CO
zostato pokazane w pracy H7.

W celu poglebienia badan kolejne proby modyfikacji przeprowadzitam dla statej
gestosci powierzchniowej ladunku elektrycznego =240 Amin/dm?. Modyfikacje warstw
Al>03/WS; przeprowadzitam przy zastosowaniu zmiany czasu procesu 60, 80, 120 minut,
w temperaturze elektrolitu 20, 25 1 30° C, co zostato pokazane m.in. w pracach H1, H5
i H7.

W kolejnej pracy H9 przeprowadzitam badania dla powtok z domieszkg IF-WS;
otrzymanych metoda dwustopniowg. Na rys. 19.a zestawiono wartosci S$rednie, z
odchyleniami standardowymi, wspdtczynnikow tarcia dla tej serii probek. Powtarzalno$¢
wynikow dla probek otrzymanych w etanolu jest wigksza. Wyniki uzyskane dla probek
otrzymanych w glikolu etylenowym maja wigkszy rozrzut. Intensywno$¢ zuzycia
materiatu partnera tribologicznego TG15 pokazano na rys. 19.b. Na podstawie zebranych
wynikow badan stwierdzitam, ze powtoki AlO3/IF-WS; uzyskaty nizsze warto$ci
intensywnos$ci zuzycia tworzywa TG15 w porownaniu z warstwa niemodyfikowang.
Mniejsza warto$¢ intensywno$ci zuzycia 1 mniejszy rozrzut danych predysponuja

powloke Al,O3/IF-WS; wytworzong W etanolu jako bardziej odpowiednig do styku

slizgowego.
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Rys. 19. Srednia i odchylenie standardowe wspotczynnika tarcia dla badanych probek (a), wykres stupkowy
intensywnosci zuzycia tworzywa TG15 w odniesieniu do prébek (b) [H9]

Zrédto: Materiat [H9] zostat powielony za zgoda Interscience, ktory zastrzega sobie prawa autorskie do
artykutu i rysunkow.

W pracy H11 przeprowadzono badania na powtokach z domieszka IF-WS; otrzymanych
przy zmiennych warto$ciach gestosci powierzchniowej tadunku elektrycznego oraz
temperatury elektrolitu. Wykresy s$rednich krancowych (rys. 20) przedstawione w H1,
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wykonane w oparciu 0 analize planu 2¥ pozwalaja na uogolnienie obserwacji w taki
sposob, ze dla warstw AlOs/IF-WS; przy gestosci powierzchniowej 90 Amin/dm?
obserwuje si¢ spadek wspotczynnika tarcia w zalezno$ci od rosngcej temperatury,
podczas gdy przy gestoéci powierzchniowej ¢ =180 Amin/dm? obserwuje si¢ trend

odwrotny. Intensywno$¢ zuzywania partnera tribologicznego nie wykazuje roznic.

0,22 0,012
0,21 £ ) a 0,010 b
&
0:20 - 0,008
= 0,19 g
@ g 0,006
o
g 018 &
x X 0,004
S o017 3
g € 0002
£ o016 ] 2
Q o
2 § 0000
0,15 z
014 -0,002 - =
013 5~ Gestos powierzchniowa 90 Amin/n? I -0,004 ~F_ Gestosé powierzchniowa 90 Amin/am?
: I Gestosé powierzchniowa 180 Amin/dm? i Gestos¢ powierzchniowa 180 Amin/dm?
0,12 -0,006
25 30 25 30
Temperatura [°C] Temperatura [°C]

Rys. 20. Wykresy $rednich krancowych dla wspodtczynnika tarcia (a) i intensywnos$ci zuzywania partnera
tribologicznego (b) od temperatury elektrolitu tarcia [H1]
Zrédto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0

Podsumowujgc pomiary tarciowo-zuzyciowe, w badaniach wykazatam korzystny
wplyw domieszkowania warstw tlenkowych proszkiem WS> lub nanoproszkiem IF-WS;
niezaleznie od metody wytwarzania powlok. Pokazatam réwniez w jakim stopniu dobor
warunkow technologicznych moze wplyngé na zmiany warto$ci wspotczynnika tarcia i
intensywno$ci zuzywania partnera tribologicznego. Biorac pod uwage wartosci
charakterystyk tarciowo-zuzyciowych w potaczeniu z kosztami wytwarzania warstw
tlenkowych (energochtonnoscia i pracochtonnoscia), zalecam wytwarzanie powtok w
nastepujacych warunkach technologicznych:

e welektrolicie z domieszka 30g/1 2H-WS, przy gestosci powierzchniowe;j
180 Amin/dm?, temperaturze elektrolitu 303K (30 °C);

e w przypadku domieszki IF-WS; w elektrolicie celowe jest zastosowanie
gestosci powierzchniowej 90 Amin/dm? w temperaturze 303K (30 °C);

e W przypadku metody dwustopniowej otrzymywania warstw tlenkowych
zaleca si¢ gestos¢ powierzchniowa 180 Amin/dm? temperature
elektrolitu 303K (30 °C) oraz wykorzystanie mieszaniny etanolu do
wprowadzenia nanoczastek IF-WS; (wysokiej laboratoryjnej jakosci) do

mikrostruktury tlenku.

31



dr Joanna Korzekwa Zatacznik nr 3 - Autoreferat

Przedstawiong w podrozdziale 8.4 monografii H1 komputerowa analize¢ planow
dwu- i trojwartosciowych wykorzystatam w rozdziale 8.5 [H1] do potaczenia wynikow
badan wspoiczynnika tarcia 1 intensywnosci zuzywania z analizg struktury geometrycznej

powierzchni oraz do opisu wystepujacych korelacji.

Charakterystyka struktury geometrycznej powierzchni powtok

Opisy struktury geometrycznej powierzchni (SGP) powtok przeprowadzatam
poprzez analize zaleznosci pomigdzy wyjsciowa SGP podloza stopu aluminium a
strukturg powierzchni powlok po procesie utleniania i po testach tribologicznych.
Zestawienia wybranych parametrow struktury geometrycznej dokonatam w H1 na
podstawie badan przedstawionych m.in. w H2, H4, H5 i [56].

Przyktadowe zalezno$ci parametrow SGP dla powtok domieszkowanych 2H-WS;

przedstawiam na rys. 21.
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Rys. 21. Wykres parametrow SGP: Sq, St i Sek (a), Sbi, Sci, Svi (b) dla probek domieszkowanych 2H-WS;
[H1]
Zrédto: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0

W pracy H1 przeprowadzono wnikliwg analiz¢ SGP positkujac si¢ m.in. komputerowa
analiza planéw doswiadczalnych i obrazowaniem jej efektow przy uzyciu m.in.

wykresow Pareto, ktorych przyktad pokazano na rys. 22.
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Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: Sci przed Wykres Pareto efektow standaryzow. ; Wielkosc: Svi przed

(2)Temperatura(L) -'?‘ 61 (2)Temperatura(L) -us 4574

Temperatura(Q) 15.64749 Temperatura(Q) 68.0611

(1)Gestosc powierzchniowa(L) ‘ 14149 (1)Gestosc powierzchniowa(L) 2236789

Gestos¢ powierzchniowa(Q) 589p039 Gestos¢ powierzchniowa(Q) 899535

=05 =05
Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu Wartos¢ bezwzgledna standaryzowanej oceny efektu

Rys. 22. Wykresy Pareto efektow standardowych dla wskaznikow S¢ (a), Svi (b) dla probek
domieszkowanych WS, [H1]
Zrodlo: Korzekwa, 2024, CC BY-SA 4.0

Analiza struktury geometrycznej powierzchni z wykorzystaniem planéw dwu- i
trojwartosciowych umozliwita wyznaczenie pewnych zaleznosci pomiedzy wybranymi
parametrami gldéwnymi i pomocniczymi a warunkami procesu technologicznego
wykorzystanego do otrzymania prezentowanych serii probek, a takze wyznaczenie
zalezno$ci pomiedzy parametrami struktury geometrycznej powierzchni przed
wspoélpracg tribologiczng i po niej. Zaletg zastosowania porOéwnania parametrow
podstawowych i pomocniczych bylo wykazanie zmienno$ci, ktora wystepuje dla
wybranych parametrow w zalezno$ci od zawartosci WS, w warstwie, gestosci
powierzchniowej ‘tadunku elektrycznego, czasu anodowania czy temperatury.
Wyznaczone wyrazne systematyczne trendy zalezno$ci w czeéci analizowanych
parametréw stanowig cenng pomoc w wyjasnieniu zmian zachodzacych na powierzchni
warstw w wyniku wspotpracy tribologicznej z wybranym partnerem tribologicznym,
wskazujac jednoczesnie na potencjalne ich wykorzystanie przy wyjasnianiu charakteru
wspolpracy elementdw pary tribologicznej.

Przyktadem wyjasniajagcym charakter wspolpracy pary tribologicznej Al203/WS;
z tworzywem PEEK BG jest schemat pokazany na rys. 23, zaprezentowany w pracy H7.

W zalezno$ci od warunkéw procesu technologicznego zmienia si¢ morfologia
warstwy tlenkowej, co ma wplyw na charakter wspolpracy pary tribologicznej
Al203/WS, — PEEK/BG. Na rys. 23.a przedstawiono schemat skojarzenia warstwy
tlenkowej Al203/WS; z tworzywem PEEK/BG przed wspoélpracg tribologiczng. W
pierwszej fazie nastgpuje zuzycie Scierne chropowato$ci powierzchni zaréwno w
warstwie Al203/WSz, jak i na powierzchni materiatu PEEK/BG. W zalezno$ci od

mikrostruktury warstwy wierzchniej Al.O3/WS; tworzace sig¢ tribochemiczne produkty
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zuzycia stajg si¢ ,,Juznym materiatem” pomig¢dzy powierzchniami $ciernymi i nastgpuje

dalsze $cieranie.
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Rys. 23. Schemat mechanizmu dziatania pary tribologicznej Al,O3/WS, — PEEK/BG [H7]
Zrédto: wykorzystano za zgoda ASME, pozwolenie przekazane za posrednictwem Copyright Clearance
Center, Inc.

Rys. 23.b oddaje charakter tarcia wywotujacego $cieranie bardziej migkkiego
tworzywa PEEK/BG podczas wspotpracy tribologicznej. Stabo rozwinigta morfologia
(zbyt mata mikro- i nanoporowato$¢) warstw tlenkowych otrzymana przy niskich
warto$ciach powierzchniowego tadunku elektrycznego 1 niskiej temperaturze
uniemozliwia utworzenie stabilnego filmu S$lizgowego. Powstate produkty zuzycia
podczas tarcia granicznego przyczyniajg si¢ do wzrostu wspotczynnika tarcia.

Przy wyzszych warto$ciach powierzchniowego tadunku elektrycznego
morfologia warstwy tlenkowej Al2O3z/WS; lepiej utrzymuje w mikro- i mezoporach
warstwy utworzony w wyniku wspoétpracy tribologicznej jednorodny film §lizgowy
sktadajacy si¢ z tworzywa PEEK/BG i dostarczonego przez warstw¢ modyfikatora WSo.
W tym przypadku wystepuje tarcie slizgowe (rys. 23.c) H7.
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Ocena wlasciwosci uzytkowych powtok tlenkowych Al>O3/WS;

Celem badan opisanych w artykule H12 i przytoczonych w monografii H1 byto
wykazanie wptywu technologii otrzymywania powlok tlenkowych Al>O3/WS> na
wlasciwosci uzytkowe silownika pneumatycznego w rzeczywistym ukladzie

pneumatycznym sterowanym elektromagnetycznie (rys.24).

Rys. 24. Stanowisko do badania wlasciwosci uzytkowych sitownikéw pneumatycznych
Zrédto: material wlasny

Otrzymane wyniki badan oraz ich analiza potwierdzaja zasadno$¢ modyfikacji
warstw Al,Oz dwusiarczkiem wolframu 2H-WS; w celu zwigkszenia trwatosci
eksploatacyjnej sitownikéw pneumatycznych z gtadzig tlenkowa, zasilanych powietrzem
niesmarowanym mgla olejowa. Modyfikacja dwusiarczkiem wolframu warstwy Al2O3
przyczynita si¢ do powstania filmu §lizgowego na gtadzi cylindra modyfikowanego WS;
oraz na uszczelkach zgarniajacych z nim wspotpracujacych, co przektada si¢ na
rownomierng prace tloka podczas 180-godzinnej pracy sitownika. Sitownik z warstwa
niemodyfikowang wykazywal si¢ nieregularng praca juz po okoto 70 godzinach.
Zwigkszone opory ruchu tloka wywotane brakiem smarowania w sitowniku
niemodyfikowanym przyczynily si¢ do nadmiernego zuzycia uszczelek zgarniajacych
oraz pier§cienia prowadzacego ttoka w wyniku wspotpracy tribologicznej. Wigksze opory
ruchu sg rowniez powodem wyzszej temperatury w strefie tarcia tego sitownika. Lepsze
wlasciwosci $lizgowe gladzi cylindra modyfikowanego wynikaja z obecnosci dyspersji
dwusiarczku wolframu 2H-WS; na powierzchni warstwy wytworzonej w wyniku
anodowania stopu aluminium w elektrolicie z dodatkiem tego smaru statego. Obecnosé¢
2H-WS: na powierzchni warstwy tlenkowej ulatwia naktadanie si¢ filmu $lizgowego na

wspotpracujacych elementach i pozwala na zmiang charakteru pracy pary §lizgowe;.
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Mimo wyzszych wartosci parametréow chropowato$ci powierzchni wykazanych dla
gladzi cylindra modyfikowanego struktura geometryczna powierzchni warstwy
modyfikowanej 2H-WS; pozostaje korzystna dla zastosowan tribologicznych w

bezolejowych uktadach kinematycznych.

Podsumowanie

Na podstawie analizy wynikow badan struktury 1 morfologii powierzchni,
pomiaréw grubosci warstw, pomiaréw mikrotwardo$ci, wilasciwosci tarciowych i
zuzyciowych oraz charakterystyki struktury geometrycznej powierzchni warstw
tlenkowych Al>Os domieszkowanych dwusiarczkiem wolframu otrzymanych na stopie
aluminium EN-AW 5251, mozliwe byto wyciagnigcie nastgpujacych wnioskow:

e Otrzymywanie warstw tlenkowych z domieszka dwusiarczku wolframu podczas
procesu elektrolizy skutkuje tworzeniem si¢ powloki tlenkowej Al,O3 wraz ze
statymi, zdyspergowanymi pomigdzy witdknami tlenku aluminium czastkami
2H-WS; lub IF-WS;.

e Otrzymywanie warstw tlenkowych metoda dwustopniowg pokazato, ze mozliwe
jest wprowadzenie nanoproszku IF-WS; w nanopory i1 mikropory w
przypowierzchniowej czesci warstwy tlenku Al2Os, przy czym znaczacag role w
sposobie wprowadzenia IF-WS; ma jakos¢ nanolubrikantu oraz medium
wykorzystane do jego wprowadzenia w strukture tlenku.

e Grubos¢ warstw tlenku aluminium modyfikowanych WS jest stosunkowo tatwo
otrzymywana w zakresie od ~32 do ~ 68 um i zalezy glownie od temperatury
oraz gestosci powierzchniowej tadunku elektrycznego (zaleznego od czasu
procesu). Warstwy o tej grubosci moga by¢ wykorzystywane do zastosowan w
skojarzeniach tribologicznych.

e Mikrotwardo$¢ warstw tlenkowych z domieszka 2H-WS; i IF-WS; zalezata od
temperatury i czasu procesu technologicznego oraz maleje od podtoza do
powierzchni warstwy w zakresie 8-1,5 MPa. Gradient mikrotwardo$ci warstw
tlenkowych uzalezniony jest od budowy i rozmiaréw S$cianek nanowtokien
tlenku aluminium. Scianki nanowtokien sa przy podlozu stopu najgrubsze i
zmniejszaja si¢ wraz z odlegloscia od podloza. Domieszkowanie warstw

tlenkowych proszkiem WS lub nanoproszkiem IF-WS; ma korzystny wplyw na
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ich charakterystyki tarciowo-zuzyciowe niezaleznie od metody wytwarzania
warstw. Doborem warunkow technologicznych (gestos¢ powierzchniowa
tadunku elektrycznego, temperatura 1 czas elektrolizy, a takze sposob
wprowadzania 1 jako$¢ modyfikatora) podczas otrzymywania warstw Al>O3 z
domieszka modyfikatora mozna wplywac¢ na warto$ci wspdlczynnika tarcia i
intensywno$¢ zuzywania przeciwprobki wedtug potrzeb aplikacyjnych.

e Analiza struktury geometrycznej powierzchni oparta na poréwnaniu parametrow
podstawowych i pomocniczych wsparta wykazanie zmiennos$ci SGP, ktora
wystepuje dla wybranych parametrow w zalezno$ci od zawartosci WSz w
warstwie, gesto$ci powierzchniowej tadunku elektrycznego, czasu anodowania
czy temperatury. Wskazane systematyczne trendy zaleznosci wielkosci
parametréw SGP przyczynily si¢ do wyjasnienia zmian zachodzacych na
powierzchni warstw w wyniku wspotpracy tribologicznej w wybranym

skojarzeniu.

Obszary przyszitych badan

Kierowana potrzeba podsumowania dotychczasowej pracy badawczej napisatam
artykul H13 zawierajacy przeglad wybranych metod modyfikacji struktury 1 wlasciwosci
warstw tlenku glinu na stopach aluminium. W oparciu o kilkunastoletnie badania
laboratoryjne, zdobyta wiedze i doswiadczenie zdecydowatam si¢ na przedstawienie [H1,
H13] obszarow dalszych badan, przytoczonych ponizej, ktore mam nadzieje, beda
réwniez udzialem moich przysztych badan.

Ze wzgledu na: wysoki stosunek wytrzymatosci do masy materiatu, odporno$¢ na
korozje oraz cen¢ coraz wigksza gama stopéw aluminium jest brana pod uwage przy
budowie maszyn i urzadzen w przemysle motoryzacyjnym, lotniczym, spozywczym i
farmaceutycznym. Wraz z nowymi modyfikacjami materialu podtoza, jakim sa stopy
aluminium, pojawiajq si¢ nowe wyzwania w doborze 1 optymalizacji parametrow procesu
otrzymywania warstw tlenkowych na tych stopach. Konieczne wydaje si¢ zwrdcenie
szczegblnej uwagi na badania i analizy mikroporowato$ci i nanoporowato$ci warstwy
tlenkowej, gdyz oba rodzaje porowatosci wystgpuja w warstwie 1 moga by¢
wykorzystywane jako rezerwuary dla modyfikatorow, np. w celu uzyskania pozadanych

wlasciwosci tribologicznych warstwy.
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Kolejnym wyzwaniem jest opracowanie komputerowej, iloSciowej analizy
obrazu, ktora oprocz nano- i mikroporowato$ci uwzgledni takze ksztatt oraz rozmiar
widocznych kraterow i lameli wystepujacych na powierzchni warstwy tlenkowe;.

W przysztych pracach mozna sprawdzi¢ réwniez, cZy wyniki badan dla jednego
stopu mozna przenies¢ i powtdrzy¢ dla wigkszej liczby stopow aluminium. Dodatkowym
zadaniem przy modyfikowaniu warstw tlenkowych za pomoca statych srodkéw smarnych
lub innych metali jest okreslenie wplywu wielkos$ci i jakosci modyfikatoréw na
wlasciwosci warstwy. Konieczne wydaje si¢ poszukiwanie mozliwosci rozbijania
modyfikatorow potagczonych w aglomeraty i otrzymywania jednorodnej zawiesiny
umozliwiajacej wprowadzenie modyfikatorow w nanoporowata warstwe tlenku.
Opracowanie technologii syntezy nanoproszkOw w utworzonej wczesniej warstwie
tlenkowej jako sposobu wytwarzania nanokompozytow takze wydaje si¢ ciekawym
zadaniem. Otwarty pozostaje obszar badawczy zjawisk towarzyszacych wspotpracy
tribologicznej 1 zwigzane z nim procesy selekcji oraz testowania wspotpracujacych
materiatow. Selekcja dotyczy¢ moze doboru przeciwprobki dla modyfikowanej warstwy
tlenkowej czy wyboru testera tribologicznego.

Analiza planéw dwu- i trojwarto§ciowych przeprowadzonych w prezentowanym
cyklu osobnych badan wkracza w zagadnienia potaczenia wptywu kilku czynnikoéw
wejsciowych ustalanych na roznych poziomach warto$ci na kilka wielko$ci wyjsciowych.
Ta wieloczynnikowa analiza prowadzonych badan niesie za sobg wiele trudnosci
fizycznego modelowania i jednoznacznego matematycznego opisu stanowigcych spore
wyzwanie.

Obecnie powstaja juz publikacje przedstawiajace wyniki modelowania
komputerowego, ktore dobrze korelujg z rzeczywistoscig, modele te sa jednak zawsze
oparte na podstawowych danych badawczych, bez uwzglednienia kwestii powtarzalnosci
procesu lub wynikow badan, niepodparte odpowiednig liczbg wykonanych
eksperymentow, czesto niestety z przyczyn ekonomicznych. Przyszte badania nad
przedmiotowymi domieszkowanymi warstwami tlenkowymi moga réwniez dotyczy¢
rozwigzywania problemow zwigzanych z  przeniesieniem wynikéw badan

laboratoryjnych do potencjalnych zastosowan w przemysle.
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5. Informacja o wykazywaniu si¢ istotng aktywnos$cig naukowg albo
artystyczng realizowang w wigcej niz jednej uczelni, instytucji

naukowej lub instytucji kultury, w szczegdlnosci zagraniczne;.

W 2003 roku obronitam prace magisterska na temat: ,Wplywu lantanu na
dielektryczne wiasciwosci  ceramiki PLZT” W Zakladzie Fizyki Materialow
Niemetalicznych Uniwersytetu Slaskiego. W zakladzie tym rozpoczetam swoja
aktywnos$¢ naukowga na stanowisku asystenta. Jednoczesnie podjetam studia doktoranckie
i kontynuowatam badania zwigzane z tematyka ferro- i antyferroelektrycznej ceramiki
PLZT pod opieka prof. dr hab. Zygmunta Surowiaka oraz dr hab. Ryszarda Skulskiego,
ktory ostatecznie zostal promotorem mojej pracy doktorskiej. Podczas studiow
doktoranckich w latach 2005-2006 odbytam 10 miesi¢czny (3+7 miesigcy), staz naukowy
w ramach stypendium Marie Curie Trainning Site w Instytucie Jozefa Stefana w
Ljubljanie (zatacznik 3.1 i 3.2, wtedy pod nazwiskiem panienskim Joanna Skrzypek).
Doswiadczenie naukowe podczas stazu zdobywalam w Zakladzie Ceramiki
Elektronicznej pod opieka pani prof. Marii Kose¢, pani prof. Danjeli Kus¢er-Hrovatin,
pani prof. Barbary Mali¢ i pana inzyniera Silvo Drnovsek. W efekcie stazu naukowego
powstaly 3 wspodlne publikacje oraz praca doktorska. nt. ,Wphwu stechiometrii i
warunkow  technologicznych na przejscia  fazowe miedzy stanem  ferro- |
antyferroelektrycznym w ceramice PLZT x/90/10”. Praca doktorska zostata wyrdzniona.

W 2008 roku rozpoczetam aktywnos$¢ naukowa w Zaktadzie Technologii Warstw
Powierzchniowych kierowanym przez dr hab. Wiadystaw Skonecznego prof. US. Od
tego momentu gtéwnym tematem moich badan naukowych stata si¢ modyfikacja warstw
tlenkowych otrzymywanych na stopach aluminium. W 2012 roku rozpoczetam mailowa
korespondencje z prof. Reshef Tenne z Weizmann Institute of Science w lIzraelu.
Naukowy dyskurs z prof. Reshef Tenne oraz prof. Alla Zak z Weizmann Institute of
Science w Izraelu na temat wykorzystania fullereno-podobnych czgstek smardéw statych
w powtokach tlenkowych zaowocowal wspotpraca naukowa, artykutem naukowym oraz
prezentacja posteru na spotkaniu: Final Meeting of the COST Action MP0902 -
Composites of Inorganic Nanotubes and Polymers (COINAPQ) Kreta, Heraclion, 14-15

wrzesien 2013.
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Potwierdzenie wspotpracy znajduje si¢ m.in. na str. 30 i 43 w dokumencie
elektronicznym pod nazwa ,,zalacznik 3.3”.

W 2013 roku rozpoczgtam wspolprace z panem prof. Leszkiem Wojnarem z
Politechniki Krakowskiej. Wspotpraca dotyczyla iloSciowego opis mikrostruktury
powlok tlenkowych na podstawie obrazow SEM. Kontakty naukowe z Politechnika
Krakowska zostaly poszerzone o wspdiprace z panem prof. dr. hab. inz. Jackiem
Pietraszkiem oraz panig dr hab. inz. Aneta Gadek-Moszczak. Wspodtdziatanie zostato
rozszerzone o prace z zakresu komputerowego wspomagania planowania i analizy

statystycznej. Potwierdzeniem wspolpracy jest 10 wspolnych prac naukowych.

6. Informacja o osiggnieciach dydaktycznych, organizacyjnych oraz

popularyzujacych nauke lub sztuke.

6.1. Osiagnigcia dydaktyczne

Po uzyskaniu stopnia doktora bytam promotorem 9 prac magisterskich oraz 8 prac
inzynierskich obronionych na Uniwersytecie Slaskim.
Moje osiagniecia dydaktyczne obejmuja opracowanie tre$ci merytorycznych
prowadzonych przeze mnie zaje¢ na studiach I i 11 stopnia na Wydziale Informatyki i
Nauki o Materiatach (obecnie Wydziat Nauk Scistych i Technicznych), Uniwersytetu
Slaskiego. W szczegolnosci w ramach pracy dydaktycznej prowadzitam zajecia
laboratoryjne lub ¢wiczenia z przedmiotow takich jak: pracownia technologiczna,
techniki wytwarzania tworzyw ceramicznych, nauka o materiatach, komputerowe
wspomaganie w technice i dydaktyce, fizyka, technika eksperymentu, metrologia,
pracownia konstruktorska, komputerowe wspomaganie napedéw pneumatycznych i
hydraulicznych, podstawy konstrukcji i eksploatacji maszyn. Po uzyskaniu stopnia
doktora nauk technicznych tworzytam i prowadzitam autorskie wyktady oraz laboratoria
z: komputerowej analizy obrazu, CAD |, mechaniki oraz komputerowego wspomagania
w planowaniu i analizie statystycznej.
Prowadzitam rowniez zajecia dydaktyczne w jezyku angielskim w ramach mobilnosci
w programie Erasmus:

e Erasmus + Staff mobility for Teaching, 16-20.05.2016, University of Zilina,

Stowacja
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e FErasmus + Staff mobility for Teaching, 27.12.2017 -1.12.2017, University of
Zilina, Stowacja.

W 2018 bytam wspottworca i koordynatorem projektu dydaktycznego: pt.: ,,Kariera

zaczyna si¢ na uczelni” w ramach projektu z funduszy strukturalnych ,,Czas na staz —

granty dla innowatoréw spotecznych oferujacych nowe rozwigzania praktycznej nauki

zawodu w przejsciu z edukacji do pracy” POWR.04.01.00-00-1050/15.

6.2. Osiagnigcia organizacyjne

W 2009 roku penitam funkcje zastgpcy przewodniczacego Wydziatlowej Komisji
Rekrutacyjnej dla kierunku Edukacja Techniczno-Informatyczna, Uniwersytetu
Slaskiego.

W latach 2012, 2015 i1 2022 zostatam powotana na opiekuna toku studiéw I lub II
stopnia na kierunku Mechatronika.

W 2015 roku bylam cztonkiem Wydziatowej Komisji Konkursowej prowadzacej
postepowanie kwalifikacyjne kandydatéw- cudzoziemcow.

Od 2010 roku jestem wspottworcg programu nauczania na kierunku mechatronika.
Petlitam réwniez funkcje cztonka zespotu ds. wdrazania Krajowych Ram Kwalifikacji
na kierunku Mechatronika | i Il stopnia, cztonka zespotu ds. wewngtrznego systemu
zapewniania jakos$ci ksztalcenia na kierunku Mechatronika I 1 II stopnia.

W latach, 2014 i 2015 bylam sekretarzem Komisji ds. Oceny Pracownikow
Niebedacych Nauczycielami Akademickimi.

W latach 2014-2018 bytam koordynatorem wydzialowym programu Erasmus w
Instytucie Technologii 1 Mechatroniki oraz Instytucie Nauki o Materiatach.

W roku 2018 bytam koordynatorem umowy 20/CNS/2017 w projekcie ,,Czas na staz
— granty dla innowatordéw spotecznych oferujacych nowe rozwigzania praktycznej nauki
zawodu w przejsciu z edukacji do pracy” pt.: ,Kariera zaczyna si¢ na uczelni”
POWR.04.01.00-00-1050/15

W latach 2016-2019 pelnitam funkcje zastepcy dyrektora ds. dydaktycznych w
Instytucie Technologii i Mechatroniki na Wydziale Informatyki i Nauki o Materiatach,

Uniwersytetu Slaskiego.
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6.3. Osiagnigcia popularyzujace nauke lub sztuke.

W 2009 roku na Festiwalu Nauki w zespole Szkot Mechaniczno-Elektronicznych w
Bytomiu oraz 2012 na wystawie w Palacu Schoena w Sosnowcu wyglositam wyktady
popularyzujace zagadnienia zwigzane z komputerowym wspomaganiem projektowania.

W 2017 roku wspoéttworzylam film promujacy kierunek Mechatronika oraz bytam
wspotorganizatorem Konkursu Wiedzy Technicznej na Uniwersytecie Slqskim. W tym
samym roku bylam wspoétorganizatorem stoiska pokazowego reprezentujgcego Wydziat
Informatyki i Nauki o Materiatach na Slaskim Festiwalu Nauki w Migdzynarodowym
Centrum Kongresowym w Katowicach.

W latach pelnienia funkcji zastgpcy dyrektora ds. dydaktycznych, bytam jednym
z redaktoréw strony internetowej Instytutu Technologii i Mechatroniki.

W 2022 roku na stronach Uniwersytetu Slaskiego napisatam krotki artykut
popularyzujacy nauke z okazji Migdzynarodowego Dnia Kobiet i Dziewczat w Nauce
(https://us.edu.pl/wydzial/wnst/2022/02/11/md-kobiet-i-dziewczat-w-
nauce/#1630400799283-99323747-9967)

W 2023 przeprowadzitam warsztaty komputerowe dla uczestnikéw Swieta Liczby Pi
— edycja XVII w Uniwersytecie Slaskim.

22.03.2024 bralam udzial w reprezentowaniu i promowaniu Instytutu Inzynierii
Materiatowej w  Ogélnopolskim Dniu Inzynierii Materiatowej w  Slaskim

Migdzyuczelnianym Centrum Edukacji i Badan Interdyscyplinarnych.

7. Informacje, wazne z mojego punktu widzenia, dotyczace mojej kariery

zawodowej.

Nagrody i wyrdznienia:

2007 rok - wyroznienie przez Rade Wydzialu Informatyki i Nauki o Materiatach pracy
doktorskiej pt.: ,, Wplyw stechiometrii i warunkéw technologicznych na przejscia fazowe
miedzy stanem ferro- i antyferroelektrycznym w ceramice PLZT x/90/10”;

2012 rok - nagroda zespotowa III stopnia za dziatalno$¢ dydaktyczna;

2015 rok - nagroda zespotowa III stopnia JM Rektora za dziatalno$¢ naukowo-badawcza;

2020 rok - ztota odznaka ,,Za zashugi dla Uniwersytetu Slaskiego”.
%@, ya Jomebaa_
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