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Podstawa formalna przygotowania recenzji:

Uchwata Nr 30/2/RDND02/2024-2028 Rady Dyscypliny Naukowej Automatyka,
Elektronika, Elektrotechnika i Technologie Kosmiczne z dnia 14 paidziernika 2024 r.
w sprawie wyznaczenia recenzentéw w postepowaniu w sprawie nadania stopnia doktora
w dziedzinie nauk iniynieryjno-technicznych w dyscyplinie naukowej automatyka,

elektronika, elektrotechnika i technologie kosmiczne Pani mgr inz. Malwinie Sikorze.

Zawartos¢ pracy i jej struktura.

Rozprawa powstata w ramach projektu "Doktorat Wdrozeniowy" i zrealizowana
zostata we wspdtpracy z firma Nanores. Praca napisana jest w jezyku polskim i liczy 132
strony. Po krétkim streszczeniu, spisie tresci, wykazie najwainiejszych oznaczen
i akroniméw, dysertacja zawiera sze$¢ rozdziatéw w tym: wstep i zasadniczq cz$¢ pracy
opisana w pieciu rozdziatach. Rozdziat szésty stanowi posumowanie i wnioski koricowe
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Autorki. Praca zawiera rowniez bogatg bibliografie w ktérej wyszczegélniono 243 pozycje.
W siedmiu publikacjach Doktorantka jest wspodtautorkg, w tym w dwdch na pierwszym
miejscu. Rozprawe zamyka przedstawienie petnego dorobku naukowego Autorki.

Struktura pracy jest poprawna ilogiczna. Pierwsze dwa rozdzialy wprowadzajg
w tematyke rozprawy i potwierdzaja zasadno$¢ podjecia prezentowanej tematyki. We
wstepie Autorka przedstawia krotko mozliwosci i zastosowania skaningowej mikroskopii
elektronowej SEM (Scanning Electron Microscope) z uwzglednieniem mikroskopii
dwuwiazkowej (Dual Beam) . Podkreéla szerokie jej zastosowania w inzynierii materiatowej,
medycynie, biologii, a zwtaszcza elektronice i mikroelektronice. Zwraca uwage na szczegélne
zastosowania mikroskopii elektronowej w badaniach wielowarstwowych struktur
wykonanych w  technologiach  cienkowarstwowych. Do oceny parametrow
nanowymiarowych struktur niezbedne sa badania przekrojowe. Autorka wskazuje na brak
artykutéw oraz opracowari naukowych dotyczacych preparatyki prébek do badari SEM.
Opracowanie metodyki preparowania wymaga okreslenia wpiywu sposobu przygotowania
prébek do badar na uzyskiwane wyniki oraz ich interpretacje. Autorka przedstawia problem
badawczy i zatozony plan badar obejmujacy charakteryzacje trzech serii wielowarstwowych
nanostruktur wykonanych z trzech par pierwiastkow — tytanu i wanadu, molibdenu i niobu,
wolfranu i hafnu. Uzasadnia dokonany wybdr typu struktury, dobranych pierwiastkow
i poszczegdlnych grubosci warstw. Zaprojektowane na potrzeby badar struktury powstaly
w procesie rozpylania magnetronowego i sktadaja sig z trzech jednosktadnikowych warstw
metalicznych utozonych naprzemiennie. W kazdej serii prébek gérne i dolne warstwy majq
taka sama grubo$¢ 200 nm, a grubosci warstw srodkowych s rézne i wynosza od 100 nm do
5 nm. Dla petniejszej weryfikacji metodyki badari wystgpujace w parach pierwiastki posiadaja
zblizone liczby atomowe, a same pary reprezentuj pierwiastki o matej ( Ti/V/ Ti); Sredniej
(Mo/Nb/Mo ) i duzej ( W/Hf/W ) liczbie atomowej. Badania przekrojow prowadzono na
mikroskopach typu DualBeam ze zogniskowanga wigzkg jonéw galu oraz zogniskowang wigzka

jonéw plazmy ksenonu.

W rozdziale drugim Autorka dokonuje przegladu sposobéw przygotowania prébek do
badania za pomoca skaningowych mikroskopéw elektronowych (SEM). W pierwszym rzedzie,
krétko przedstawia historie opracowania skaningowego mikroskopu elektronowego, omawia
schemat mikroskopu iopisuje zasade jego dziatania. Prezentuje schemat interakcji
pierwotnej wiazki elektronéw ze skanowana powierzchnig badanej prébki i otrzymywane
sygnaly zwrotne w postaci: elektrondw wtornych (niosacych gtéwnie informacje o topografii
prébki i zwigzanych z efektem krawgdziowym), elektrondw wstecznie rozproszonych ( silnie
zaleznych  od  liczby atomowej danego  pierwiastka) i  promieniowania
rentgenowskiego ( zaleinego od sktadu pierwiastkowego prébki). Opisuje i przedstawia
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charakterystyki wspoétczynnikéw emisji elektronéw wstecznie rozproszonych i elektronow
wtérnych w funkcji liczby atomowej oraz przedstawia réinice zobrazowan SEM badanej
powierzchni uzyskanych z obydwu typéw sygnatéw elektronowych. Odnosi sie réwniez do
analizy generowanego promieniowania rentgenowskiego, ktérego rozktad energii
wyznaczony metoda EDS ( Energy Dispersive Spectroscopy) okresla sklad pierwiastkowy
probki. Autorka podkreéla, ze skaningowa mikroskopia elektronowa pozwala na badania
bardzo réinych materiatdw, co wiaze sie z ,mnogoscia potencjalnych metod ich
preparatyki”, a ,dob6r odpowiedniej techniki przygotowania probki wymaga wiedzy na
temat, jak taka technika moze ewentualnie zmienié jej rzeczywiste wiasciwosci”. Dalsza czgsc
rozprawy (rozdz. 2.1 ) zawiera szczegdtowy opis wybranych sposobow przygotowywania
powierzchni probek poza komora. Wiekszos¢ z nich dazy do zachowania struktury probki.
Opisuje procesy utrwalania chemicznego, liofilizacje, suszenie w punkcie krytycznym,
suszenie suchym powietrzem i napylanie warstwy przewodzacej. Dla elementéw
elektronicznych moze to byé mokre trawienie chemiczne, trawienie plazmowe, obrébka
mechaniczna lub laserowa i polerowanie jonowe. W zakresie metod zwigzanych
z przygotowaniem analizowanych w rozprawie probek cienkowarstwowych podstawowymi
technikami sg ultramikrotomia, przygotowywanie zgtadow i tamanie warstw. Podstawowg
wada prezentowanych metod jest przypadkowosc¢ miejsca uzyskania przekroju do badan
probki. W rozdziale 2.2 przedstawiono mozliwosci preparatyki prébki w obrebie komory.
Dotyczy to mikroskopéw dwuwigzkowych tgczgcych technike skaningowa mikroskopii
elektronowej z zastosowaniem ogniskowanej wiazki jonow FIB ( Focused lon Beam ).
Wspotczesne dwuwigzkowe mikroskopy elektronowe SEM pozwalaja na jednoczesne
obserwowanie skanowanej wigzkg elektrondw powierzchni oraz jej modyfikacje wigzka
jondw. Technika FIB pozwala na precyzyjne wybranie miejsca przekroju prébki, monitoring
jego wykonywania, a takze natychmiastowag ocene efektéw. Autorka omawia schemat
budowy i zasade dziatania dwuwigzkowego mikroskopu SEM-FIB z uwzglednieniem modutu
wprowadzania gazéw GIS ( Gas Injection System ). Przedstawia dwa rodzaje zrodet jonow, t;.
w postaci cieklego metalu LMIS ( Liquid Metal lon Source ) i indukcyjnie wzbudzanej plazmy
ICP ( Inductively Coupled Plasma ) oraz zwraca uwage na dwa najczesciej stosowane obecnie
zrédta: zrédto galowe Ga-FIB typu LMIS i Zrédto plazmowe ksenonowe Xe-PFIB. Dokonany
przez Doktorantke przeglad literatury nie wskazuje jednak na jakosciowa przewage
stosowania ktéregos z nich. Brakuje naukowych opracowan poréwnujacych metodyki
preparowania probek poza komorg i metodyki stosujgcej wiazki jonow Ga-FIB i XE-PFIB.
Przedstawione rozdziaty swiadczg o duzej wiedzy i dobrym przygotowaniu merytorycznym
Doktorantki.

W rozdziale trzecim Doktorantka przedstawia cel i hipoteze badawczy rozprawy.

Celem rozprawy doktorskiej bylo opracowanie udoskonalonej metodyki preparowania
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wielowarstwowych nanostruktur, ktéra umozliwitaby bardziej szczegétowe pokazanie
whasciwosci probek za pomoca mikroskopéw elektrono-jonowych.

Problem badawczy zwigzany z realizacja celu dotyczyt analizy wptywu metod
przygotowania probek na wyniki badan oraz polepszenie mozliwosci diagnostycznych
obecnie stosowanych mikroskopéw elektronowo - jonowych w zastosowaniu do ztozonych
struktur w postaci powlok cienkowarstwowych o nanometrycznych wymiarach.

Przyjeta hipoteza badawcza zakiadata, ze na podstawie badar poréwnawczych przy
zastosowaniu réinych metod preparatyki prébek przeznaczonych do badari metodami
SEM/EDS mozna opracowa¢ kompleksowa metodyke analizy wiasciwosci ztozonych struktur
z uwzglednieniem specyfiki wielowarstwowych struktur o nanometrycznych wymiarach.
Przyjety plan badawczy zostat szczegdtowo nakreslony i odpowiada przedstawionym w
rozdziale pierwszym zatozeniom.

W rozdziale czwartym Doktorantka przedstawia opis sposobu wytwarzania
wielowarstwowych nanostruktur o réznych profilach skladu materiatowego. Prezentuje idee
zaprojektowanych struktur cienkowarstwowych, metode ich wytwarzania i wyniki badan dla
poszczegélnych serii nanostruktur. Nanowarstwy Ti, V, Mo, Nb, Hf i W stanowigce przedmiot
badari wytworzone zostaly w Laboratorium Powlok Cienkowarstwowych Politechniki
Wroctawskiej metoda wysokoenergetycznego rozpylania magnetronowego. Dla dokonania
wiarygodnych badar poréwnawczych metod preparatyki wszystkich struktur, precyzyjnie
wyznaczono szybkosci osadzania poszczegélnych warstw i warunki procesu rozpylania. W
rozdziatach 4.1, 4.2 i 4.3 opisano szczegétowo opracowanie i wykonanie tréjwarstwowych
prébek Ti/V/Ti ; Mo/Nb/Mo ; i W/Hf/W o takiej same] grubosci 200 nm warstw
zewnetrznych i réznej grubosci warstwy srodkowej: 100 nm; 50 nm; 30 nm; 20 nm; 10 nm i
5nm. Liczby atomowe poszczegdlnych par pierwiastkow wynosza odpowiednio Ti (22) -
V(23); Nb (41) - Mo (42); Hf (72) - W (74). Przygotowano 54 specjalistyczne probki dla
trzech rodzajéw cienkowarstwowych nanostruktur o zadanych parametrach.

W rozdziale piatym przedstawiono opis opracowanej metodyki preparowania
przygotowanych wielowarstwowych nanostruktur do zastosowania w mikroskopach
elektronowo - jonowych. W czeéci 5.1 przedstawiono analize wplywu sposobu
przygotowania przekrojow nanostruktur na ich mikrostrukture na przykiadzie
tréjwarstwowych struktur Ti/V/Ti. Poréwnano réznice w przekrojach wykonanych za pomoca
standardowego tamania warstw, zogniskowanej wigzki jonow Ga-FIB i zogniskowanej wigzki
jonéw plazmy ksenonu Xe-PFIB. Przeprowadzone badania umozliwity okreslenie wptywu
sposobu przygotowania przekrojow wielowarstwowych nanostruktur na ich mikrostrukture.

W czesci 5.2 przedstawiono analize wptywu powtoki ochronnej na doktadnos$¢ analizy
EDS wielowarstwowych nanostruktur na przyktadzie struktur W/Hf/W. Badania

przeprowadzono dla réznych napigc przyspieszajacych wiazke elektronéw od 30 kV do 5 kV.
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Poréwnano skuteczno$é stosowanych warstw ochronnych platyny i wegla i oceniono wptyw
warstw na uzyskiwane obrazy rozktadu pierwiastkéw i doktadnos¢ analizy materiatowe;.
Obliczenia procentowej zawartosci poszczegélnych pierwiastkéw oraz oszacowanie btgdow
wykonano przy uiyciu dedykowanego oprogramowania dla zastosowanego detektora.
Uzyskane wyniki potwierdzajg duze znaczenie doboru warstwy dla uzyskania wiarygodnej
analizy EDS.

W czeéci 5.3 przedstawiono analize wptywu liczby atomowej na kontrast obrazéw
SEM dla nanostruktur na przyktadzie tréjwarstwowych uktadéw Ti/V/Ti, Mo/Nb/Mo oraz
W/Hf/W, a w czeéci 5.4 opisano udoskonalong metodyke preparowania i analizy
wielowarstwowych struktur za pomocg mikroskopow elektronowo - jonowych. Schemat
proponowanego postepowania z probkami w postaci wielowarstwowych powtok
cienkowarstwowych przedstawiono na rys. 5.18 w postaci dobrze zdefiniowanego
algorytmu. Opracowana metodyka uwzglednia wyniki badar opisane w rozdziatach 5.1-5.3.

W rozdziale sz6stym dokonano podsumowania i przedstawiono wnioski z
przeprowadzonych badan. Autorka podkresla, ze osiggnieto wszystkie zatozone cele, a
uzyskane w pracy wyniki pozwalajg na prowadzenie badan wielowarstwowych nanostruktur
cienkowarstwowych za pomocg SEM w sposob gwarantujacy uzyskanie poprawnych i

doktadnych wynikéw.

Ocena strony edytorskiej.

Praca jest napisana poprawnym i jasnym jezykiem w sposéb zrozumialy dla
czytelnika. Jest starannie przygotowana, a strona edytorska nie budzi zadnych zastrzezeri. Od
strony wydawniczej praca spetnia wymagania rozprawy naukowej.

Ocena merytoryczna.

Rozprawa zostata zrealizowana w ramach programu Doktorat Wdrozeniowy i dotyczy
opracowania metodyki preparowania wielowarstwowych nanostruktur do badania
za pomocyg nowoczesnych skaningowych mikroskopow elektronowych typu DualBeam
SEM/Ga- FIB i SEM/Xe-PFIB. Jej wdrozeniowy charakter ma ogromne znaczenie w praktyce.
Mikroskopia elektronowa posiada bowiem szerokie zastosowania w badaniach i kontroli
proceséw technologicznych inzynierii materiafowej, medycyny, biologii, elektroniki i
mikroelektroniki. Jej szczegélne znaczenie w badaniach wielowarstwowych struktur
wykonanych w technologiach cienkowarstwowych wynika z dynamicznego rozwoju
technologii fotoniki scalonej, sztucznej inteligencji, technologii kwantowych i satelitarnych.
Nowoczesne technologie wymuszajg rozwéj zaawansowanych i precyzyjnych metod
badawczych i pomiarowych. Konieczne jest posiadania petnej wiedzy na temat wplywu
metod przygotowania i preparatyki probek do badan na uzyskiwane wyniki i ich
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interpretacje. Opracowanie wtasciwej metodyki preparowania wielowarstwowych
nanostruktur do badania za pomoca nowoczesnych mikroskopéw elektronowo - jonowych
ma ogromne znaczenie dla firm i przemystu typu ,high-tech”. Wiarygodnos$¢ i prawidiowosc
dokonywanych pomiaréw rozstrzyga o rozwoju i aplikacji nowych technologii. Posiadanie
wtasnych technologii i petnej wiedzy o ich stosowaniu stanowi o potencjale i rozwoju danego
podmiotu. Przedstawiona rozprawa posiada technologiczny charakter i mocne podstawy
naukowe. Wnosi istotny wkiad w rozwdj nauki w ramach dyscypliny automatyka,
elektronika, elektrotechnika i technologie kosmiczne.

Doktorantka wykazata sie wysoka wiedzg teoretyczng, duzym doswiadczeniem
praktycznym i umiejgtnoscia dokonywania analizy i wyciggania wnioskow.

Dorobek naukowy Doktorantki.

Doktorantka jest wspdtautorka 11 publikacji w uznanych wydawnictwach naukowych,
w tym 6 prac w czasopismach z JCR (sumaryczny IF = 16,3, liczba pkt MNiSW = 540), brata
udziat w dziewieciu konferencjach i spotkaniach roboczych, w tym pigciu zagranicznych.
Obok projektu Doktorat Wdrozeniowy (MNiSW), uczestniczyta w realizacji dwdch projektow
Szybka Sciezka (NCBR) i przygotowaniach czterech wnioskéw o projekty badawcze SMART
FENG 01.01. (PARP) i SMART GRANT SCHEME oraz Szybka Sciezka (NCBR).
Jej duzy dorobek naukowy potwierdza dojrzatosc i przygotowanie do samodzielnej
dziatalnosci naukowe;j.

Pytania dotyczace rozprawy.

1. Czy uiycie do badan bardziej skomplikowanych uktadow wielowarstwowych, o liczbie
warstw wiekszej niz trzy mogtoby wnosi¢ dodatkowe informacje i wplynac na
wysuniete w pracy wnioski, oceny i analizy?

2. Czy mozliwe jest okreslenie przyczyny wystgpowania najwiekszej predkosci osadzania
cienkich warstw Mo wynoszacej 22 nm/min w odniesieniu do uzyskanych szybkosci
dla warstw Ti 8 nm/min i W 15,2 nm/min, kiedy procesy wykonywane byty w tych
samych warunkach.

Whiosek koricowy.

Przediozona do recenzji rozprawa doktorska Pani mgr inz. Malwiny Sikory stanowi
bardzo wartoéciowe i oryginalne osiagniecie nie tylko technologiczne, ale rowniez naukowe.
Whpisuje sie w rozw6j najnowszych technologii i porusza niezauwazone dotad aspekty
zwigzane z prowadzeniem badan naukowych i wykonywaniem skomplikowanych pomiarow.
Autorka nie ukrywa, ze nie przedstawia nowych metod badawczych, ale wnosi nowa,
naukowo uzasadniong jako$¢ do prowadzonych pomiaréw. Doktorantka wykazata si¢ duza
wiedza merytoryczng, doskonata znajomoscia tematu pracy i aktualnego stanu wiedzy w tym
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zakresie. Wyniki pracy zostaty z powodzeniem wdrozone w firmie Nanores. Umiejetno$¢
praktycznego zastosowania wynikéw badari naukowych, ich jednoznaczna weryfikacja w
warunkach rzeczywistych pokazuja dojrzatos¢ naukowa, organizacyjnga i dobre
przygotowanie  Doktorantki do  realizacji  samodzielnych  badari  wspieranych

najnowoczesniejszymi metodami badawczymi.

Stwierdzam, ze rozprawa doktorska Pani mgr inz. Malwiny Sikory pt. , Opracowanie
metodyki preparowania wielowarstwowych nanostruktur do badania za pomocg
nowoczesnych mikroskopéw elektronowo-jonowych” spetnia wymagania okreslone w art.
187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz.U. z 2024 r.
poz. 1571) i wnioskuje do Rady Dyscypliny Naukowej Automatyka, Elektronika,
Elektrotechnika i Technologie Kosmiczne Politechniki Wroclawskiej o dopuszczenie
Pani mgr inz. Malwiny Sikory do dalszych etapéw przewodu doktorskiego.
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