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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr Magdaleny Soboty pt: 

 

”Wpływ indukowanej tlenem segregacji powierzchniowej atomów domieszek w stopach żelaza na 

ich właściwości antykorozyjne” 

 

Recenzja została przygotowana na podstawie decyzji Rady Dyscyplin Naukowych Astronomia 

oraz Nauki Fizyczne Uniwersytetu Wrocławskiego o powierzeniu mi funkcji recenzenta rozprawy 

doktorskiej mgr Magdaleny Soboty  (decyzja z dn. 12.03.2024 r.). 

Informacje o dotychczasowych osiągnięciach naukowych doktorantki 

 Do dnia 12.03.2024 r. mgr Magdalena Sobota opublikowała 5 prac naukowych w 

renomowanych czasopismach  o zasięgu międzynarodowym. W trzech z nich była pierwszą autorką. 

Trzy publikacje tematycznie nie są związane z pracą doktorską, a dwie są wynikiem prac badawczych 

przedstawionych w dysertacji doktorskiej. Pani Magdalena Sobota uczestniczyła w siedmiu 

międzynarodowych konferencjach naukowych. W pięciu z nich wygłosiła referat, a w dwóch 

prezentowała plakat naukowy.  

 

Ocena układu rozprawy doktorskiej 

Rozprawa zawiera 117 stron w tym 75 rysunków, 32 tabele, 35 wzorów oraz 80 odnośników 

literaturowych. Składa się ze wstępu, czterech rozdziałów oraz podsumowania i wniosków jako jeden 

rozdział. We wstępie rozprawy określono tematykę badań, która dotyczy wykorzystanie indukowanej 

tlenem segregacji powierzchniowej atomów domieszek w stopach żelaza w celu poprawienia 

właściwości antyutleniających tych materiałów. Zabrakło mi w tej części wyszczególnienia metod 

badawczych, które pozwolą na zbadanie proponowanej hipotezy naukowej. Pozwoliłoby to na logiczne 

przejście do kolejnego rozdziału opisującego wykorzystane techniki badawcze.  

W prezentowanej pracy autorka wykorzystała cztery techniki badawcze opisane w rozdziale 2 

tj. spektroskopię fotoelektronów wzbudzanych promieniowaniem rentgenowskim (XPS), transmisyjną 

spektroskopię mössbauerowską (TMS), dyfrakcję promieniowania rentgenowskiego (XRD) oraz 

skaningową mikroskopię elektronową (SEM). W tym rozdziale zabrakło informacji o głębokości z jakiej 

otrzymujemy informację doświadczalną w przypadku XPS. Informacja ta pojawia się dopiero w dalszej 

części pracy. 



W rozdziale 3 opisane są wybrane właściwości badanych materiałów w świetle dostępnej 

literatury. W szczególności pokazane i omówione zostały diagramy fazowe badanych stopów, widma 

XPS  oraz widma  mössbauerowskie otrzymane dla czystego żelaza przed i po utlenianiu. 

Rozdział 4 to opis metody preparatyki próbek użytych do pomiarów. Przedstawiono 

preparatykę próbek w postaci blachy i proszku. W przypadku pomiarów mössbaurowskich 

prezentowany jest tzw. model addytywny opisu widm. Rozdział ten zatytułowany jest „eksperyment”, 

a przedstawione są informacje dotyczące preparatyki próbek, modelu stosowanego do opisu widm 

mössbaurowskich oraz wzoru pozwalającego na obliczenie koncentracji powierzchniowej 

poszczególnych pierwiastków, natomiast wyniki eksperymentalne przedstawione są w rozdziale 5. 

Zasadniczy rozdział przedstawionej do recenzji pracy to rozdział 5, w którym prezentowane są 

wyniki pomiarów i analiza wszystkich przeprowadzonych pomiarów. W przypadku próbek litych 

przedstawione są wyniki XPS dających informację o składzie powierzchniowym i badania 

mössbauerowskie dające informacje o całej objętościowej próbki. W przypadku próbek litych rozdział 

ten zawiera informacje dotyczącą pięciu różnych problemów badawczych. Pierwsze trzy podrozdziały 

dotyczyły badań układów Fe0.90Cr0.10, Fe0.90Cr0.05Si0.05, Fe0.88Cr0.10Si0.02. Wykazano, że w tych układach 

następuję segregacja domieszek do powierzchni próbki (XPS). Badania mössbauerowskie pokazały, że 

najbardziej odpornym na utlenianie jest układ zawierający największą koncentracje Si. Kolejny 

podrozdział 5.4 omawia wyniki segregacji indukowanej tlenem. Niestety jest to jedynie 

jednostronicowy rozdział nie pokazujący widm XPS i TMS, a przedstawiający jedynie wyniki (tabela) dla 

dwóch układów Fe0.90Cr0.10, Fe0.90Cr0.05Si0.05.  W przypadku tej tematyki oczekiwałem, że zostaną 

pokazane wyniki dla pozostałych domieszkowanych pierwiastków czyli Al, V, Ti Ge. Nie jest dla mnie 

oczywiste, że segregacja indukowana tlenem występuje również dla tych domieszek. Kolejne pięć 

podrozdziałów poświęcone jest badaniom: Fe0.95Al0.05, Fe0.95V0.05, Fe0.90Al0.05V0.05, Fe0.95Ti0.05, Fe0.95Ge0.05. 

W tej części pracy uwaga skoncentrowana jest na znalezieniu optymalnej temperatury wygrzewania 

dla wystąpienia segregacji domieszki do powierzchni i odporności stopu na korozję. W przypadku 

próbek proszkowych (podrozdział 5.10) przedstawione są wyniki dla układów Fe0.90Cr0.05Si0.05, 

Fe0.85Cr0.10Si0.05. Na zakończenie tego rozdziału przeprowadzono badania korozji morskiej dla jednego 

układu Fe0.90Cr0.05Si0.05.  

Przedstawioną do recenzji pracę kończy rozdział 6 podsumowanie i wnioski oraz bibliografia. 

Rozdział podsumowania i wniosków ma jedynie dwie strony.  

Układ rozprawy oceniam jako prawidłowy. Z zastrzeżeniem do rozdziału „Eksperyment”, w 

którym przedstawiono preparatykę próbek, a zasadniczy eksperyment opisany jest w rozdziale 5. 

 

Ocena zastosowanego piśmiennictwa w ramach rozprawy doktorskiej 

Bibliografia zawiera 80 pozycji. Większość cytowanych prac zostało opublikowanych po roku 

2000 w czasopismach naukowych głównie z dyscypliny fizyka i  inżynieria materiałowa. Pokazuje to, że 

podjęta w dysertacji tematyka badawcza jest aktualna i ma wyraźny charakter aplikacyjny. Źródła 

literaturowe pozwoliły autorce sformułować cel pracy opierając się na wcześniejszych badaniach 

stopów Fe-Cr, Fe-Si i Fe-Cr-Si, które pokazywały, że segregacja atomów chromu i krzemu do 

powierzchni tych stopów jest znacznie bardziej efektywna gdy ich powierzchnia jest pokryta 

zaadsorbowanym tlenem. Dwie z tych prac to publikacje promotora pracy doktorskiej. Ze źródeł w 

pierwszej części pracy zaczerpnięto wiedzę o stosowanych technikach pomiarowych. W kolejnych 

rozdziałach pokazano diagramy fazowe badanych w dysertacji stopów oraz przedstawiono 

opublikowane już wyniki XPS i TMS dla czystego i utlenionego żelaza. Te informacje są bardzo istotne i 



można traktować je jako pomiary referencyjne do podstawowych badań prezentowanych w 

przedstawione pracy doktorskiej. 

 

Ocena celu pracy kandydata 

Celem przedstawionej do recenzji pracy doktorskiej było wykorzystanie indukowanej tlenem 

segregacji powierzchniowej atomów domieszek w stopach żelaza w celu poprawienia właściwości 

antyutleniających tych materiałów. Autorka główny cel pracy rozwinęła i postawiła trzy szczegółowe 

zadania:  

• Potwierdzenie hipotezy, że segregacja atomów domieszki chromu oraz krzemu do 

powierzchni jest bardziej efektywna w sytuacji, gdy powierzchnia próbki jest pokryta 

zaadsorbowanym tlenem 

• Znalezienie układu odpornego na korozję wysokotemperaturową, w którym ilość 

domieszki będzie możliwie najmniejsza 

• Znalezienie nowych układów, które będą wykazywały podobne właściwości 

antyoksydacyjne jak podwójne i potrójne stopy żelaza z chromem i krzemem 

Postawiony cel pracy, a w szczególności szczegółowe zadania są bardzo ciekawe z aplikacyjnego punktu 

widzenia.  

 

 

Ocena zastosowanych metod badawczych 

 Głównymi metodami badawczymi wykorzystanymi w pracy są: 

• Spektroskopia elektronów wzbudzanych promieniowaniem rentgenowskim (XPS) 

• Transmisyjna spektroskopia mössbauerowska  (TMS) na atomach 57Fe 

• Dyfrakcja rentgenowska (XRD) 

• Skaningowa mikroskopia elektronowa (SEM). 

Pierwsza metoda badawcza (XPS) została zastosowana do badania składu powierzchni i potwierdzenia 

segregacji domieszek do powierzchni próbek. Spektroskopia mössbauerowska z kolei pozwalała na 

zbadanie próbek w ich objętości. Metody te zostały zastosowane do badań próbek litych (folie). W 

przypadku próbek proszkowych otrzymanych metodą mielenia włączone zostały jeszcze dwie 

pozostałe metody tj. dyfrakcja rentgenowska i skaningowa mikroskopia elektronowa. Pierwsza z nich 

pozwoliła stwierdzić z jaką fazę krystalograficzną otrzymujemy w procesie mielenia, a druga pozwoliła 

na zwizualizowanie otrzymanego proszku i wyznaczenie rozkładu wielkości ziaren. Wszystkie 

zastosowane  metody badawcze uważam za prawidłowo dobrane i pozwalające na zbadanie 

stawianych w dysertacji hipotez naukowych.  

 

Ocena części rozprawy doktorskiej dotycząca omówienia wyników badań 

 Omówienie wyników badań przedstawione jest w rozdziale 5. Przedstawiane są kolejno 

pomiary XPS, mössbauerowskie w podrozdziałach 5.1 do 5.3 dla układów Fe-Cr i Fe-Cr-Si.  W tej części 

pracy wyraźnie brakuje pomiarów RTG. Wygląda, że autorka założyła występowanie struktury BCC. Tak 

zapewne jest ale powinny być pokazane widma RTG.  



Następnie pojawia się bardzo ważny podrozdział 5.4 zatytułowany „Segregacja indukowana 

tlenem”. W tej części doktoratu porównane są wyniki XPS dla próbek wygrzanych w UHV (bez tlenu na 

powierzchni) i te z tlenem na powierzchni. Wnioski potwierdzają hipotezę, że segregacja domieszki do 

powierzchni jest znacznie większa gdy obecny jest tlen. Dlaczego nie pokazano rysunków widm XPS dla 

tych próbek. Porównanie to zrobione zostało tylko dla dwóch próbek Fe-Cr i Fe-Cr-Si.  Dlaczego nie 

wykonano takich porównań dla innych układów Fe-Al, Fe-V, Fe-Al-V, Fe-Ti i Fe-Ge. W tych przypadkach 

wyniki mogą być inne. 

W kolejnych pięciu podrozdziałach autorka przedstawia wyniki związane z poszukiwaniem 

innych układów odpornych na korozję wysokotemperaturową i dobranie dla nich optymalnych 

temperatur wygrzewania.   

Ważna część pracy zaczyna się od podrozdziału 5.10, w którym opisano wyniki badań 

przeprowadzonych na proszkach otrzymanych przez mechaniczne mielenie. W tej części pracy  

pojawiają się dodatkowo, oprócz pomiarów XPS i mössbaurowskich,  rentgenogramy próbek i pomiary 

SEM otrzymanych proszków. Nie do końca wiadomo jaki jest cel pomiarów na proszkach. Zapewne 

chodzi o wpływ rozwiniętej powierzchni ziaren na procesy utleniania, ale taka hipoteza powinna 

pojawić się w tekście pracy. 

 Na zakończenie części badawczej przedstawione są wyniki dla czystego Fe i układu 

Fe0.90Cr0.05Si0.05 korozji morskiej. Przestawiono jedynie widma mössbauerowskie, natomiast brak jest 

pomiarów XPS. Jak rozumiem jest to ewentualnie dalsza tematyka badań. 

 Praca kończy się rozdziałem „Podsumowanie i wnioski”, który ma jedynie dwie strony. 

Oczekiwałbym, po tak skrupulatnych badaniach, rozdziału bardziej merytorycznego i rozbudowanego. 

 Ogólne zastrzeżenie dotyczy pomiarów TSM. Pomiary te analizowano modelem addytywnym i 

przedstawiono wartości ΔB1, ΔB2, ΔIS1 i ΔIS2 nie porównując tych wielkości z danymi literaturowymi. 

 

 

Informacje o nieprawidłowościach w ocenianej rozprawie 

 Rozprawa doktorska mgr Magdaleny Soboty napisana jest poprawnie. Strona graficzna pracy 

nie jest wyszukana. Rysunki w większości są czarnobiałe, co wyraźnie utrudnia rozumienie otrzymanych 

wyników doświadczalnych. W szczególności dotyczy to pomiarów XPS i TMS, w których poszczególne 

składowe widm powinny być kolorowe. Autorka nie ustrzegła się również drobnych błędów natury 

redakcyjnej. 

 Uwagi redakcyjne: 

• w spisie treści podrozdziały 5.2.1 i 5.2.2, nie wiadomo z jakiej przyczyny, posiadają dopisek 

„próbki lite” 

• Wzór 2.21  - zły zapis iloczynu skalarnego (brak modułów) 

• Wzór 2.22 - prawa strona równania jest wektorem lewa skalarem 

• Na rysunku 2.7 niepoprawne oznaczenie spinów poziomów jądrowych 

 

 

 



Ocena oryginalności rozwiązania problemu naukowego 

 Podjęta w przedstawionej do recenzji pracy tematyka badań jest ważna z punktu widzenia 

zastosowań. Wiedza o segregacji powierzchniowej atomów domieszki w stopach zawierających żelazo 

było znane już od lat 1980. Natomiast wpływ tlenu zaabsorbowanego na powierzchni materiału na 

segregację domieszki do powierzchni materiału jest zagadnieniem bardzo ciekawym i wymagającym 

wyjaśnienia. Autorka pracy doktorskiej pokazała, że taki wpływ istotnie występuje. Ponadto wykonała 

próby znalezienia takich parametrów, które są najlepsze temperatura wygrzewania.  

 

Ocena ogólnej wiedzy kandydata w dyscyplinie oraz umiejętności prowadzenia pracy naukowej 

Przedstawiona do oceny praca pokazuje, że badania przeprowadzono starannie i 

systematycznie. Nie do końca wiadomo, jak zazwyczaj w przypadku prac wieloautorskich, które 

elementy pracy doświadczalnej autorka przeprowadziła samodzielnie, a które zostały wykonane i 

przeanalizowane przez osoby zaangażowane w badania (promotor, osoby z grupy badawczej). 

Niemniej otrzymane wnioski potwierdzone są przeprowadzonymi badaniami i postawiony cel pracy 

został osiągnięty. W wyniku prac badawczych zawartych w doktoracie mgr Magdalena Sobota 

opublikowała dwa artykuły naukowe w czasopismach o zasięgu międzynarodowy, Metallurgical and 

Materials Transactions (IF=2.8) i S (IF=3.4), w których była pierwszą autorką. Ogólna liczba 

opublikowanych prac przez doktorantkę wynosi 5. Jak można sądzić po tytułach prac autorka zmieniła 

pole zainteresowań od materiałów optycznych na materiały odporne na korozję. Niemniej w trakcie 

całej działalności naukowej porusza się w zakresie inżynierii materiałowej. Ponadto, mgr Magdalena 

Sobota swoje wyniki naukowe prezentowała na międzynarodowych  konferencjach naukowych siedem 

razy w tym pięć razy z referatem ustnym.  

Na podstawie rozprawy doktorskiej, osiągnięć publikacyjnych oraz aktywnym uczestnictwie w 

konferencjach naukowych mogę stwierdzić, że doktorantka nabyła wiedzę i doświadczenie 

pozwalającą na prowadzenie ważnych i cennych prac naukowych.  

 

 

Podsumowanie 

 

 Pomimo przedstawionych wcześniej drobnych zastrzeżeń natury merytorycznej i redakcyjnej 

rozprawę doktorską mgr Magdaleny Soboty z uwagi na aktualność, znaczenie badań, ich aspekt 

aplikacyjny oraz uzyskane interesujące wyniki oceniam pozytywnie, stwierdzam, że spełnia ona 

warunki określone w art. 187  ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyższym i nauce 

(Dz. U. z 2018 r. poz. 1668 z późn. zm.) i wnioskuję o dopuszczenie jej do dalszych etapów przewodu 

doktorskiego.   

 

 

Białystok, 03.05.2024              Dariusz Maciej Satuła 

 

 


