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RECENZJA

rozprawy doktorskiej mgr. inz. Matgorzaty Frelek-Kozak pt. , Wpfyw zawartosci chromu oraz metody
konsolidacji na strukture, wtasciwosci mechaniczne oraz odpornos¢ radiacyjng stali typu ODS”,
opracowana na podstawie pisma Rady Naukowej Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki
Warszawskiej z dnia 11.07.2022. Promotorem rozprawy jest Pan Dr hab. inz. tukasz Kurpaska.

Tematyka, zakres i teza pracy

Recenzowana praca zostata wykonana w Narodowym Centrum Badan Jadrowych pod opieka
merytoryczng dr. hab. inz. tukasza Kurpaski, prof. NCBJ. Tematyka pracy dotyczy jednego z
priorytetowych kierunkéw rozwoju NCBJ, tj. obszaru projektowania, stosowania, badan i
uzytkowania nowych materiatéow dla energetyki jadrowe;j.

Dazenie do wyiszych temperatur pracy instalacji energetycznych stanowi wcigz wyzwanie dla
projektantéw i naukowcéw, poniewaz dotyczy poprawy sprawnosci i efektywnosci ich
funkcjonowania. Z kolei wydarzenia ostatnich kilku lat pokazaty, ze znajdujemy sie na etapie
transformacji energetycznej, w ktdrej rozwaza sie takze rozwoj elektrowni atomowych w Polsce.
Zrealizowany zakres badan i analiz w pracy doktorskiej wpisuje sie w obecne trendy transformacji
energetycznej i w zwigzku z tym uzasadnione jest jego kontynuowanie. Osiggniete rezultaty oraz
zdobyte doswiadczenie Doktorantki stanowia podstawy do rozwoju w obszarze projektowania i
wytwarzania materiatdw, metod badan i interpretacji wynikéw obserwacji mikrostruktury,
wtasciwosci mechanicznych i efektéw oddziatywania promieniowania.

Materiatem badan w pracy byly innowacyjne stale (stopy na bazie Fe) umacniane czgstkami tlenkow
(ODS), ktére sg przeznaczone do pracy w instalacjach elektrowni jagdrowych. W zwigzku z tym
materiat powinien spetni¢ szereg wymagan dotyczacych wihasciwosci mechanicznych, w tym w
wysokiej temperaturze oraz odpornosci na oddziatywanie promieniowania. Zakres niniejszej pracy
obejmowat badania mikrostruktury oraz pomiary wtasciwosci stali ODS, w tym po procesie
implantacji jonami Ar i Fe/He w celu symulacji warunkdw eksploatacji.

Celem pracy bylo ustalenie optymalnego sktadu chemicznego w zakresie zawartoéci Cr w potaczeniu
z metody wytwarzania materiatu. Badaniom poddano 5 rodzajow stopéw wytwarzanych z
zastosowaniem mechanicznego stopowania oraz 3 metod konsolidacji: SPS (spiekanie iskrowo-
plazmowe), HIP (prasowanie izostatyczne na goraco) i HE (wyciskanie na goraco).
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Doktorantka w rozdziale Il zatytutowanym ,Hipoteza badawcza” sformutowata teze i cel pracy.
Zatozenia dotyczyly wptywu zawartoéci Cr na parametry uzytkowe materiatu ODS, w tym na
odpornoéé korozyjna, mikrostrukture, wiasciwosci mechaniczne i odpornos¢ radiacyjng. Ponadto
poddano analizie znaczenie metody konsolidacji stopu ODS dla uzyskania wymaganych wiasciwosci

uzytkowych.

Charakterystyka rozprawy

Praca ma tradycyjna forme i uktad z wydzielong czescig dotyczaca przegladu literatury oraz opisem
wynikow badan wifasnych wraz z dyskusjg, podsumowaniem i wnioskami. Rozprawa zostata
podzielona na wstep, analizg stanu wiedzy i rozdziat w ktérym sformufowano hipotezy badawcze
oraz 4 gtéwne rozdzialy dotyczace wynikéw badan wtasnych, analizy otrzymanych wynikow oraz
podsumowanie i wnioski. Sumarycznie praca zawiera 156 stron, 63 rysunkii 6 tablic. Wstep i analize
literatury opracowano na 64 stronach z materiatem ilustracyjnym w liczbie 24 rysunkow. Nastgpnie
na 15 stronach (6 rys. i 3 tablice) szczegétowo opisano zastosowane metody badawcze, metody
wytwarzania materiatu oraz techniki pomiarowe. Gtéwny rozdziat dotyczacy prezentacji wynikow
badaii i pomiaréw przedstawiono na 40 stronach (31 rysunkéw) a analizg¢ tych wynikow i
podsumowanie na 9 stronach.

W analizie literatury wskazano 171 pozycji, w tym 4 publikacje autorstwa Doktorantki, ktore
stanowity zrodto opracowania niniejszej rozprawy doktorskiej. Pierwszym autorem publikacji,
bedacych gtéwnym Zrédtem danych eksperymentalnych do opracowania rozprawy byta mgr inz. M.
Frelek-Kozak. Wszystkie 4 publikacje opracowano w roku 2018. Ponadto doktorantka jest
wspdtautorka 5 innych publikacji w latach 2017-2021, co $wiadczy o wysokiej aktywnosci w tym
obszarze. Nalezy zaznaczy¢ wysokie wskazniki bibliograficzne przedmiotowych publikaciji: IF w
zakresie 1,4 — 6,7 oraz liczba punktéw wg listy MEiN od 70 do 140. Dziatalno$¢ publikacyjna stanowi
mocna strone w ocenie dorobku Doktorantki i jej zaangazowania w realizacje projektéw, w ramach
ktérych publikacje te bylty opracowane. Doktorantka wskazata takze aktywny udziat w 8
konferencjach w latach 2016-2022 (takie miedzynarodowych), podczas ktérych prezentowano
wyniki badar bedace przedmiotem pracy doktorskiej. Ponadto Doktorantka jest wspotwykonawca
dwoch projektéw dotyczacych stopéw ODS: jednego zrealizowanego w latach 2016-17 i drugiego
realizowanego obecnie (2020-22).

Uktad pracy zostat opracowany prawidtowo, co utatwia ocene i analize uzyskanych rezultatow, a
jedyne zastrzezenia budzi styl i uchybienia edytorskie, ktére zaznaczono w rozprawie i przekazano
Doktorantce. Obszerny materiat eksperymentalny stanowiacy rezultaty pracy poddany zostat przez
Doktorantke dyskusji, stanowigcej podstawe do opracowania wnioskéw oraz potwierdzenia
przyjetych tez pracy. Mozna stwierdzi¢, ze sposéb opracowania wynikéw badan, zrealizowanych z
zastosowaniem szerokiej gamy metod badawczych, $wiadczy o dobrym przygotowaniu do
samodzielnej pracy eksperymentalnej i naukowej. Na uwage zastuguje fakt kompleksowego
podejécia do rozwigzania postawionych probleméw naukowych, w szczegdlnosci jednoczesna
analiza charakterystyk materiatowych dotyczacych mikrostruktury i wtasciwoéci mechanicznych
oraz ich zmian w warunkach symulujacych $rodowisko pracy elektrowni jadrowej. Istotny jest takze
aspekt dotyczacy technologii wytwarzania materiatu, ktéry analizowano w pracy, w celu
wytypowania najkorzystniejszego wariantu przysztej produkgji.

Zaplanowany i zrealizowany zakres eksperymentow i badan oraz dobrane metody byly adekwatne
do postawionego problemu badawczego. W szczegdlnosci wykonano badania mikrostruktury z
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zastosowaniem mikroskopii $wietlnej, skaningowej mikroskopii elektronowej (EBSD) i transmisyjne;j
mikroskopii elektronowej oraz niskokatowej dyfrakcji rentgenowskiej i niskokatowego rozpraszania
neutronowego. Te metody pozwalajg na kompleksowa ocene morfologii mikrostruktury, a w
szczegblnosci charakterystyke wydzieleri umacniajacych oraz identyfikacjg zmian w strukturze
materiatu po implantacji jonami Ar oraz Fe/He. Z uwagi na mate wielkosci probek, wtasciwosci
mechaniczne wyznaczono wykonujac pomiary mikrotwardosci oraz stosujac metody Small Punch
Test i Nanoindentacji. Nalezy zwrdci¢ uwage, co podniesiono w analizie w pracy, ze uzyskane wyniki
maja ograniczone zastosowanie, w szczegélnosci w odniesieniu do standardowych parametrow
okreélajacych whaéciwosci mechaniczne, np. wyznaczane w statycznej probie rozciggania, udarnosci
itp. Z pewnoscia kontynuujac podjeta tematyke w przysztosci, Doktorantka weimie pod uwage
koniecznoéé wytworzenia materialu o wymiarach umoiliwiajagcych wykonanie standardowych
prébek wytrzymatosciowych, udarnosciowych iinnych.

Na podstawie przedstawionej analizy wynikéw badan i osiagnigtych rezultatéw mozna stwierdzic,
7e zaplanowany cel pracy zostat osiaggniety, a postawiona hipoteza w zatozonym zakresie
merytorycznym udowodniona. Do najistotniejszych osiagnie¢ Autora pracy zaliczy¢ mozna:

- ustalenie optymalnej zawartosci Cr w badanych stopach ODS w potaczeniu z metodga konsolidacji
dla uzyskania wymaganych wtasciwosci mechanicznych i odpornosci radiacyjnej w temperaturze

otoczenia,

- przeprowadzenie szczegétowej analizy wptywu technologii konsolidacji stopu ODS na
mikrostrukture i whasciwosci, w tym odpornos¢ radiacyjna,

- ocene wplywu procesu implantacji jonami Ar i Fe/He na zmiany mikrostruktury i wtasciwosci stopu
ODS (odporno$é radiacyjna),

- opanowanie zaawansowanych metod badan, w tym symulacji promieniowania i oceng skutkow
tego promieniowania oraz pomiaréw wifasciwosci z zastosowaniem matej wielkosci prébek.

Opiniowana rozprawa zawiera fragmenty, wymagajace dyskusji i dodatkowych wyjasnien. Autor
stosuje skroty myslowe i/lub sformutowania wymagajace zdefiniowania. Ponizej przedstawiono
gtéwne uwagi, sugestie i komentarze, ktore z punktu widzenia tematyki pracy sa istotne i wymagaja
uéciéler. Komentarze zaznaczone pogrubiong czcionka wymagaja w szczegblnosci dyskusji
merytorycznej i odniesienia sig do nich Doktorantki.

| Uwagi o charakterze ogdlnym:
W tekscie stosowano skroty myslowe i zwroty, ktére mogq utrudniac czytelnikowi zrozumienie, np.

Str. 18 (podpis rys. 9) odpornosc na rozcigganie — powinno by¢ wytrzymatosé na rozcigganie lub
wtasciwosci mechaniczne

Str. 20 ... zmiany fazowe .....

Str. 22 Pustki te, wypefnione gazem o okreslonym cisnieniu, rozpychajq strukture metalu od

wewnqtrz.
Str. 24 .....wnikania czynnikéw korozyjnych w gtgb materiafu na skutek rozwierania struktury.

Str. 36 umocnienie stopowe
Str. 40. W przypadku stali ODS tlenki przyczyniajq sie do wolniejszego wzrostu i saturacji
plastycznosci znacznie szybciej.

| Str. 59. Uzyskanie materiatu gestego objetosciowo z metali stopowanych na zimno .....
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Str. 72 Do analizy wtasciwosci nanostrukturalnych .....

Str. 99 ....prowadzony jest w relatywnie niskoenergetycznym zakresie energetycznym.

Str. 130 ..... oraz poddaniu jej szerokiej, wysokotemperaturowej obrdébce cieplno-plastyczne;j .....

W rozprawie stosowano opisy osi w jezyku polskim i angielskim np. rys. 53 i 54 a czasami jedna o$
byta opisana w jezyku polskim a druga w jez. angielskim (rys. 29, 30, 63). Stosowano takze opisy
tego samego parametru w dwdch jezykach: np. twardos¢ (rys. 48) / hardness (rys. 49). Biorqc pod
uwage, e rozprawa jest napisana w jezyku polskim nalezatoby jednoznacznie stosowac polskie
oznaczenia w catym dokumencie.

Autor czesto stosuje sformutowanie , czastki wzmacniajace”, podczas gdy powszechnie stosowane
jest pojecie ,,czastki umacniajace; umocnienie wydzieleniowe, umocnienie roztworowe itp. ,, Np. w
spisie skrétéw podano prawidtowo ,dyspersyjne umocnienie tlenkami”.

Czesto uzywane jest sformufowanie ,wiasciwosci strukturalne i mechaniczne” — nalezy oddzieli¢ te
cechy materiatu i podawa¢ ,struktura materiatu i wasciwosci mechaniczne”

W Streszczeniu w jez. polskim podano btednie zakres zawartosci Cr (9-12%). Zakres zawartosci Cr
w pracy byt zmienny od 9 do 18%.

Komentarz 1.

Str. 67. Tablica1i2

Czy wykonano analize skfadu chemicznego materiatu badar, w szczegélnosci w celu okreslenia
zawartoéci C, N, O (Ti-wysokie powinowactwo do tlenu i azotu), S, P i innych pierwiastkow
| podstawowych i domieszkowych.

W analizie literatury dyskutowano nt. definicji materiatéw typu ODS w aspekcie ich kwalifikacji jako
stali z uwagi na zawarto$¢ np. wegla. Prosze o wyjasnienie jaki rodzaj materiatu stanowit przedmiot
badari np. w kontekscie podstawowej definicji stali jako stopu Zelaza z weglem i innymi

pierwiastkami.

Komentarz 2.

Str. 88.
Prosze o podanie metody pomiaru ,$redniej wielkosci ziarna”. W szczegblnosci prosze uzasadnic

poréwnanie ziaren o ksztafcie réwnoosiowym (lub zblizonym) do ziaren silnie wydiuzonych, dla
ktérych istotnym parametrem jest np. ,wspdtczynnik wydtuzenia”. Ponadto w materiatach o
zréznicowanej wielkosci ziarna (HIP i SPS) dobrze jest zobrazowa¢ wyniki pomiaréw w formie

rozktadu wielkoéci mierzonego parametru. Warto$é srednia dla tego rodzaju materiatow nie w petni
charakteryzuje jego potencjat do zastosowania.

Komentarz 3.

Str. 90 — TEM, Str. 95, Str. 99, str. 105 (wegliki)

Brak badari i analiz w zakresie rodzaju czastek umacniajacych z zastosowaniem techniki
mikrodyfrakcji elektronowej (TEM), mikroanalizatora sktadu chemicznego (EDX/TEM), w
szczegolnosci brak identyfikacji weglikéw. Dlaczego nie podjgto badar w TEM w celu potwierdzenia
wystepowania weglikéw i okredlenia ich utamka objgtosci i rodzaju. Zwigzanie Cr w czgstki
weglikéw redukuje jego zawartos¢ w osnowie , ktora jest kluczowa z punktu widzenia zachowania
odpornosci na utlenianie i korozje.

Czy okreélono rozktad wielkosci czastek w celu kompleksowej oceny ich wplywu na wiasciwosci
uzytkowe oraz technologiczne. Powszechnie znane sa zaleznosci dotyczace wptywu poszczegéinych
frakcji czastek o okreslonych wtasciwosciach wzgledem osnowy, np. na rozrost ziarn, umocnienie
wydzieleniowe czy odpornos¢ radiacyjna. Jaki jest wptyw obecnosci weglikbw chromu na
odporno$¢ na pefzanie stali ODS ?

Komentarz 4.
Str. 105
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Prosze o wyjasnienie procesu wydzielania weglikow (jakiego rodzaju) podczas procesu HIP np. w
aspekcie stosowanego zakresu temperatury i czaséw ? (rys. 40). Jakie s3 parametry (warunki)
chtodzenia materiatu po zakoriczeniu wysokotemperaturowego $ciskania ?

Komentarz 5.
Str. 69, 88 (rys. 36a, 38, 39¢) i 115
Prosze o uzasadnienie wystepowania wydtuzonych, niezrekrystalizowanych ziaren materiatu HE,

ktéry w procesie wytwarzania po odksztatceniu plastycznym poddano wyzarzaniu w temperaturze
1150stC przez1h?

Komentarz 6.

Rys. 122 (rys. 61)

Na twardoé¢ materiatu (stali o zawartoéci 12%Cr) poza sktadem chemicznym, w szczegélnosci
zawartosciag wegla, istotny wptyw ma szybko$¢ chtodzenia z zakresu austenitu do temperatury
otoczenia. Czy stosowane parametry proceséw SPS i HIP oraz dodatkowa obrébka cieplna po
procesie HE, pozwalajg na poréwnanie twardosci tych materiatéw ? Prosze o usciélenie procesu
wytwarzania materiatu w aspekcie finalnego chtodzenia do temperatury otoczenia, np. po obrébce
cieplnej lub bezposrednio po procesie konsolidacji ?

W tekécie rozprawy zaznaczono uchybienia edytorskie, gtéwnie dotyczace sformutowar i stylu,
interpunkgji, ktére moga utrudnié¢ zrozumienie dla czytelnikéw. Uwagi te przekazano autorce.

Podsumowujgc, stwierdzam 2e wskazane powyzej uwagi o charakterze polemicznym i
uzupetniajacym oraz edytorskie nie zmieniaja pozytywnej oceny pracy, ktéra stanowi samodzielne
opracowanie naukowe rozwigzujace postawione tezy. Przedstawione zastrzezenia nie obnizaja
istotnie wartoéci naukowej zamieszczonych w rozprawie oryginalnych wynikéw badan dotyczacych
perspektywicznych materiatéw dla energetyki jadrowej. W mojej opinii Doktorantka wykazata
umiejetno$é¢ rozwigzania problemu badawczego w szerokim kontekscie zakresu dziatan od
rozpoznania stanu wiedzy, przez dobdr metod badawczych oraz zaplanowanie i wykonanie
eksperymentéw, po wnikliwa analize i dyskusje uzyskanych wynikéw oraz opracowanie wnioskow.
Na szczeg6lng uwage zwraca fakt podjecia wieloaspektowego zagadnienia badawczo-aplikacyjnego,
ktérego kompleksowe i finalne rozwigzanie wymaga zaangazowania doswiadczonego zespotu i
znaczacych $rodkéw finansowych. Rozprawa zawiera takze szczegétowo opisany plan kontynuacji
dziatarh co jest istotne dla postgpu w osiaganiu kolejnych celéw czastkowych. Taki sposob
rozwigzania etapowego zlozonego problemu badawczego jest optymalny z punktu widzenia
skutecznodci i optymalizacji kosztéw przedsiewzigcia. Zrealizowany w ramach pracy doktorskiej
zakres badan, potwierdza dojrzato$¢ Doktorantki do samodzielnego prowadzenia prac badawczych,

w tym o charakterze aplikacyjnym.

Stwierdzam, ze przedstawiona do recenzji praca doktorska speinia wymagania obowiazujacej
Ustawy o stopniach naukowych i tytule naukowym i wnioskuje o dalsze procedowanie przewodu
mgr. inz. Malgorzaty Frelek-Kozak, w tym przyjecie i dopuszczenie niniejszej rozprawy do
publicznej obrony przed Rada Naukowa Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki

Warszawskiej.
Yt agiin
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