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1. Informacje ogdlne

Recenzowana rozprawa stanowi ,.doktorat wdrozeniowy” realizowany we wspdtpracy z
firmg General Electric (GE) — pod opieka naukowa prof. dr hab. inz. Jarostawa MIZERY oraz
dr inz. Kingi WAWER w roli promotora pomocniczego i dr hab. inz. Ryszarda SITKA w roli
konsultanta naukowego — gdzie celem nadrzednym pracy jest opracowanie procesu
technologicznego wytwarzania komory spalania wstepnego w spalinowym silniku
tlokowym firmy Jenbacher 6, metodg przyrostowg DMLS (Direct Metal Laser Sintering)
ze stopu INC738LC.

Zastosowane w pracy innowacyjne rozwiazania materialowo-technologiczne, stanowia
alternatywe dla stosowanych obecnie rozwigzan odlewania precyzyjnego stopu Nimonic 81,
ulegajacego  intensywnej degradacji  wskutek zuzycia erozyjnego i  korozji
wysokotemperaturowej oraz zmeczenia cieplnego w agresywnych warunkach pracy komory
spalania wstepnego w silnikach Jenbacher stosowanych w turbinach gazowych w przemysle
energetycznym.

Dla polepszenia wtasciwosci uzytkowych wytworzonego metoda DMLS elementu
(zZarowytrzymalosci i odpornosci na wysokotemperaturowe utlenianie), poddano go
dodatkowo:

- wielowariantowej obrobce cieplnej (przesycania i starzenia),

- Sciskaniu izostatycznemu na goragco w procesie HIP (ang. hot isostatic pressure),

- oraz procesowi chemicznego osadzania z fazy gazowej intermetalicznych powlok
ochronnych typu Ni-Al metoda CVD (ang. chemical vapour deposition).



Analiza naukowa rozprawy, stanowi optymalizacje parametrow procesu bezposredniego
spiekania laserowego metoda DMLS nadstopu INC738LC z uwzglednieniem:

- wplywu mocy i predkosci skanowania wiazki laserowe;j,

- oraz odlegtosci pomigdzy kolejnymi sciegami (ang. hatch spacing),
na okreslone wihasciwosci uzytkowe wytworzonego elementu (stopiert porowatosci, udzial
mikropeknieé i nieprzetopionych czqgstek proszku oraz twardosé struktury), gdzie w badaniach
zasadniczych okreslono tez:

- wymiary geometryczne wytworzonej komory spalania wstgpnego w stosunku do
opracowanego modelu 3D,

- oraz sklad fazowy, teksture¢ krystalograficzng i rozklad naprezen wiasnych — w
poréwnaniu do materiatu referencyjnego (w stanie po odlaniu — dotyczy tekstury)

- oraz w stanie po obrobce cieplnej,

- a takze po obrdbcee cieplnej i izostatycznym prasowaniu na goraco (HIP)
— okres$lonych w pracy jako ..0brébki po-procesowe™ wraz z procesem CVD wytwarzania
intermetalicznych powltok ochronnych typu Ni-Al, przeprowadzonym w kolejnym etapie
badan dla komparatywnej oceny stabilnosci strukturalnej nadstopu INC738LC w badaniach
zaroodpornosci, gdzie oceniono tez wplyw wytworzonej powloki Ni-Al na wlasciwosci
mechaniczne nadstopu INC738LC w badaniach twardosci i statycznej probie rozciggania.

Badania prowadzono z uzyciem innowacyjnych technologii wytwarzania (DMLS, HIP i
CVD) oraz zaawansowanych metodyk badawczych, m.in. (SEM/EDS, XRD, sin®y) —
dostgpnych na Wydziale Inz. Materialowej Politechniki Warszawskiej oraz w innych
renomowanych osrodkach naukowo-badawczych (Politechnice Rzeszowskiej, Instytucie
Ceramiki i Materialow Budowlanych oraz Instytucie Lotnictwa — Sie¢ Badawcza
Lukasiewicz), gdzie realizowano prace doktorskq.

2. Ocena metodyczna rozprawy
(struktura, terminologia, styl i ortografia oraz bibliografia)

Rozprawa zawiera 111 str. maszynopisu A5 i obejmuje 10 rozdzialow (z Wsigpem,
Whnioskami 1 Literaturg), gdzie zawarto 37 podrozdziatow z udzialem 73 rysunkéw w postaci
schematow, obrazow i wykreséw oraz 29 tabel prezentujgcych dane literaturowe i wyniki
badan wilasnych wraz ze spisem 128 dobrze dobranych i aktualnych pozycji literaturowych
(Fakkolwiek bez udzialu publikacji Doktorantki popularyzujgcych Jej dorobek naukowy w
czasopismach naukowych po krytycznej opinii recenzentow).

Praca napisana jest poprawnym jezykiem technicznym z wykorzystaniem wlasciwej
terminologii (z nielicznymi niescistosciami wskazanymi dalej w czesci oceny merytorycznej
rozprawy) oraz cechuje si¢ przejrzystym ukladem zagadnien analizowanych typowo dla
rozpraw doktorskich, przy osobliwym zaakcentowaniu celu pracy juz we Wstgpie monografii
— pomimo, ze okreslenie celu i zakresu pracy stanowi w monografii odrebny rozdziat 4.

Prezentowane zagadnienia zawarte sg w przegladzie literatury z podsumowaniem
aktualnego stanu wiedzy oraz oczekiwanych wymagan i potrzeb rynku, uzasadniajacych
przyjeta koncepcje badan eksperymentalnych wedlug opracowanego schematu badan
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wlasnych z uzyciem innowacyjnych technologii: przyrostowej DMLS, HIP i CVD oraz
zaawansowanych metodyk badawczych SEM/EDS, XRD i sin’ y dla realizacji zatozonego celu
pracy.

Rozprawa poprzedzona jest Wstepem stanowigcym uzasadnienie podjetej tematyki
badawczej w zakresie studiow literaturowych i badaf wiasciwosci technologicznych i
uzytkowych nadstopu INC738LC w formie komory spalania wstepnego, wytworzonej
metodg addytywng druku 3D poprzez selektywne przetapianie i spiekanie laserowe czgstek
proszku z uzyciem technologii DMLS — w aspekcie potencjalnego jej wykorzystania przy
produkeji spalinowych silnikéw tlokowych Jenbacher 6 dla turbin gazowych w przemysle
energetycznym — z uwzglednieniem réwniez uzytych w pracy rozwigzan obrébek po-
procesowych: przesycania i starzenia, HIP oraz CVD.

Przyjete (w oparciu o przeglgd literatury i okreslony cel pracy wdrozeniowej),
rozwigzania materialowo-technologiczne procesu wytwarzania komory spalania wstepnego
metoda przyrostowa DMLS (selektywnego spiekania laserowego czqgstek proszku stopowego
INC738LC) — poddanej nastepnie wielowariantowej obrébce po-procesowej: przesycania i
starzenia oraz zageszczania struktury w procesie izostatycznego sciskania na gorgco w
procesie HIP, jak tez osadzania z fazy gazowej metodg CVD intermetalicznych powlok
ochronnych typu Ni-Al — stanowily podstawe opracowania zakresu badan wlasnych z
uzyciem zaawansowanych metodyk badawczych (SEM/EDS, XRD, tekstury
krystalograficznej 1 naprezen wlasnych oraz badan zaroodpornosci i wiasciwosci
mechanicznych: twardosci i wytrzymalosei w statycznej probie rozciagania) — dla
sprawdzenia okreSlonych wlasciwosci technologicznych i uzytkowych wytworzonej
komory spalania wstepnego — komparatywnie do wiasciwosci uzytkowych tego samego
stopu INC738LC wytworzonego w procesie odlewania.

Przedstawiona kolejno w rozprawie analiza uzyskanych wynikéw badan i wyciagniete
wnioski pozwolily okresli¢ wytyczne technologii  wytwarzania elementu _silnika
tlokowego metoda przyrostowa DMLS z nadstopu Inconel 738L.C — spelniajac tym
samym zaloZony cel pracy.

W _aspekcie edycyjnym rozprawy posiada ona wiasciwy poziom edytorski — z dobrg
przejrzystodcig prezentowanej grafiki i stabelaryzowanych wynikéw badan (zaré6wno w
zakresie przegladu literatury, jak i wynikéw badan wiasnych), niestety z dos¢ duza iloscig nie
czytelnych rysunkéw ze wzgledu na zbyt maty rozmiar czcionki, markery powigkszenia i opis
legend (rys. 17, 19, 23, 34, 61, 67 i 68).

Niektore z rysunkow posiadaja tez opisy w jezyku angielskim (rys. 7, 12, 20-23 i 30) bez
odniesien i tlumaczenia na jezyk polski, w ktérym to jezyku redagowana jest rozprawa
doktorska, gdzie nie uniknig¢to tez bledow ortograficznych (edmiany przez przypadki,
gubienie lub zamiana liter oraz brak znakéw interpunkcji) — co zaznaczono w opiniowanym
egzemplarzu rozprawy; jednak ich udzial, generalnie nie wplywa negatywnie na calosciowy
odbidr pracy o wysokiej wartosci merytorycznej.

W skiadni zdan stosuje si¢ prawidlowe zachowanie nawiasow i znakéw tabulacii,
jakkolwiek w nielicznych przypadkach zdania sg z uzyciem terminologii wymagajacej
dyskusji, na co zwrécono uwagg w dalszej czgsci recenzji ,, Ocena merytoryczna rozprawy ™.




W konkluzji , informacji ogélnych” i , oceny metodycznej rozprawy” stwierdzam, %e
recenzowana praca doktorska Pani mgr. inz. Brygidy ZIMOWSKIEJ stanowi warfosciowe
opracowanie naukowe w zakresie:

- technologii wytwarzania komory spalania wstepnego silnika tlokowego Jenbacher 6 —
metodg druku 3D z proszku stopowego INC738LC, poprzez selektywne przetapianie i
spiekanie laserowe czqstek proszku z uzyciem technologii przyrostowej DLMS,

- oraz okreslonych wilasciwosci uzytkowych wytworzonego elementu, analizowanych
dodatkowo po: po-procesowej obrébce cieplnej przesycania i starzenia oraz izostatycznego
$ciskania na gorgco w procesie HIP, jak tez po wytworzeniu intermetalicznych powlok
ochronnych typu Ni-Al metodg CVD,

gdzie na podstawie analizy prezentowanych wynikéw badav wlasnych, wyciggnigto
konstruktywne wnioski — potencjalnie istotnie waine dla utylitarnego wykorzystania
materialowo-technologicznych  efektéw  pracy  wdroZeniowej w  zastosowaniach
przemystowych.

Recenzje opracowano z uwzglednieniem kryteriéw okreslonych w: Ustawie z dn. 14
marca 2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie
sztuki (Dz.U. 2003 nr 65 poz. 595 wraz z pdzniejszymi zmianami; Dz.U. 2017 poz. 1789)
oraz Ustawie z dnia 20 stycznia 2018 r. - Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz.U. 2018
poz. 1668 wraz z pdzniejszymi zmianami).

3. Ocena merytoryczna rozprawy

Omawiane w rozprawie zagadnienia stanowig obszar waznej dla zastosowan
przemystowych problematyki wytwarzania z uzyciem technologii DMLS (ij. selektywnego
przetapiania i spiekania laserowego czgstek proszkow meltalicznych) — elementu spalinowego
silnika tlokowego Jenbacher 6, jakim jest komora spalania wstepnego wytworzona metoda
druku 3D z Zzarowytrzymalego nadstopu niklu INC738LC — zabezpieczonego dodatkowo
intermetaliczng powloka ochronng typu Ni-Al syntetyzowang w procesie CVD po
wczesniejsze] po-procesowe] obrobee cieplne] przesycamia i starzenia oraz zaggszczania
struktury wytworzonego elementu w warunkach izostatycznego sciskania na gorgco w
procesie HIP.

Przyjete przez Doktorantke zalozenia materialowo-technologiczne sa spowodowane
koniecznoscia poprawy wiasciwosci uzytkowych komory spalania wstepnego wykonywanej
obecnie ze stopu Nimonic 81 w procesie odlewania precyzyjnego, ktéra ulega intensywnemu
zuzywaniu korozyjno-erozyjnemu i zmeczeniu cieplnemu w agresywnych warunkach pracy w
temperaturze ok. 700°C, gdzie ekstremalnie moze osiggnaé wartos¢ nawet do ok. 1300 °C.

Zastosowane w pracy innowacyjne rozwigzania materialowo-technologiczne, docelowo
majg stanowi¢ ochrong przed korozja wysokotemperaturowa, wykazujgc jednoczesnie wysoka
zarowytrzymatos¢é, odporno$¢ na zuzycie erozyjne i szoki termiczne komory spalania
wstgpnego tlokowego silnika spalinowego typu Jenbacher — stosowanego w turbinach
gazowych w przemysle energetycznym.



W przypadku tej pracy materialem bazowym jest komercyjny proszek stopowy
INC738LC o granulacji czastek w zakresie ok. 23+35 pum, ktory spiekano laserowo przy
okreslonych parametrach procesu DMLS (mocy i predkosci skanowania wiqgzki laserowej
oraz odleglosci pomigdzy kolejnymi Sciegami) — badajac nastepnie wiasciwosci uzytkowe
wytworzonego elementu réwnoczesnie z prébkami po po-procesowej obrébee cieplnej
przesycania 1 starzenia, izostatycznego Sciskania na gorgco (HIP), oraz syntezie
intermetalicznej powloki ochronnej Ni-Al metodg CVD, jak tez tego samego materiatu
stopowego INC738LC po odlaniu (dotyczy badan tekstury krystalograficznej, twardosci,
zaroodpornosci i wlasciwosci mechanicznych w prébie statycznego rozciggania).

Nalezy podkresli¢, ze zaplanowany przez Doktorantke zakres badan wlasnych z uzyciem
zaawansowanych metodyk badawczych, m.in. (SEM/EDS, XRD, naprezen wlasnych metodq
sin’y i tekstury krystalograficznej) — generalnie pozwala oceni¢ witasciwosci technologiczne
badanego materialu INC738LC po jego wytworzeniu i wieloetapowej obrébce po po-
procesowej oraz okresli¢ jego wytrzymalos¢ mechaniczng, stabilno$é strukturalng, stopien
umocnienia i odporno$¢ na wysokotemperaturowe utlenianie (Zaroodpornos¢) — jednak bez
oceny odpornosci na zuzywanie erozyjne i szoki termiczne, ktérych to badan nie zaplanowano,
a sa one istotne w aspekcie utylitarnego zastosowania komory spalania wstepnego —
drukowanej 3D z nadstopu INC738LC, ulegajacej wiasnie takiemu charakterowi zuzycia.

Przedstawiajac problematyke analizowanych w rozprawie zagadnienr materiatowo-
technologicznych — nietypowo bo juz we wstepie (rozdz. 1) okreslono cel realizowanego
doktoratu wdrozeniowego, jakim jest .opracowanie wytycznych technologicznych
wytworzenia komory spalania wstgpnego silnika tiokowego Jenbacher 6 metodg druku 3D z
proszku nadstopu niklu INC738LC” dla wdrozenia w zastosowaniach przemystowych przez
renomowana na rynku $wiatowym korporacje General Electric (GE), gdzie w efekcie
uzyskane wyniki badan maja stanowi¢ know-how innowacji procesowej w zakresie doboru
materiatu oraz sposobu wytwarzania zaprojekiowanego 3D elementu silnika tlokowego z
uzyciem technologii DMLS (selektywnego przetapiania i spiekania laserowego czqgstek
proszku stopowego INC738LC).

Dla uzasadnienia okre$lonego celu pracy wdrozeniowej — w analizie przegladu literatury
scharakteryzowano rodzaje i zastosowanie silnikow gazowych Jenbacher, ze szczeg6lnym
uwzglednieniem korzystnych wiasciwosci zastosowania komory wstgpnego spalania (rozdz.
2), charakteryzujac:

- jej budowe,

- zasade dzialania,

- stosowane materialy (Nimonic 81 oraz INC738LC),

- oraz problemy eksploatacyjne,

— zwlaszcza ograniczong zaroodporno$é, zmeczenie cieplne i erozjg¢ nadstopu Nimonic 81
(rozdz. 3.1), gdzie w konteksécie okreslonego przedmiotu badan innowacji procesowej
wyjatkowa uwage poswiecono:

- sktadowi fazowemu,

- oraz mechanizmom umacniania nadstopu /NC738 (rozdz. 3.2),




- jak tez genezie i rozwojowi technologii rapid prototyping — additive manufacturing (tj.
szybkiego wytwarzania prototypéw gotowych elementow i urzadzen technikami
przyrostowymi) — ze szczegblnym uwzglgdnieniem technologii DMLS (rozdz. 3.3).

Analize literaturowa uzupetniono opisem wwarunkowarn materialowo-technologicznych
dla selektywnego przetapiania i spiekania laserowego czqstek proszku nadstop6w niklu
metoda DMLS (rozdz. 3.4), charakteryzujgc tez zastosowane w pracy po druku 3D obrobki
po-procesowe (rozdz. 3.5), t.:

- dwuetapowa obrobke cieplng (przesycania i starzenia) nadstopu INC738LC,

- wytwarzania powltok ochronnych poprzez chemiczne osadzanie z fazy gazowej (CVD),

- oraz prasowanie izostatyczne na goraco (HIP).

W podsumowaniu_aktualnego stanu wiedzy (rozdz. 3.6) — na bazie dostgpnej literatury,
przedstawiono przykltady zastosowanych dotychczas badan nadstopéw niklu wytwarzanych
technikami przyrostowymi (SLM, SLS oraz DMLS), okreslajac tez w tym zakresie wymagania
i potrzeby rynku (rozdz. 3.7) — w aspekcie okre§lonego w pracy celu badan.

W $wietle rozpatrywanych zagadniefi materialowo-technologicznych, istotne znaczenie
w przegladzie literatury stanowi:

- analiza budowy strukturalnej nadstopu niklu INC738 z charakterystyka faz
formowanych w procesie odlewania i uzasadnieniem ich wplywu na okreslone wtasciwosci
uzytkowe nadstopu INC738 (rozdz. 3.2) — ze szczegdlnym uwzglednieniem bardzo
pozadanej, bo stabilnej w wysokiej temperaturze fazy y” (rozdz. 3.2.1.1), gdzie wyjasnienia
wymaga uzyte w opisie sformutowanie ,.stabilnosé¢ metalurgiczna” — str. 14,

- opis mechanizméw umacniania struktury nadstopu INC738 (wydzieleniowego i
roztworowego), co jest istotne w kontekscie zastosowanej w pracy po-procesowej obrobki
cieplnej przesycania i starzenia nadstopu INC738 — po jego wytworzeniu w procesie
selektywnego spiekania laserowego czastek proszku metoda DMLS (rozdz. 3.2.2), gdzie
wyjasnienia wymaga rOwniez zastosowane W  opisie  pojecie ,umocnienia
wysokotemperaturowego™ — str. 16.

Przy ocenie analizy przegladu literatury nalezy zaakcentowaé tez zasadniczo stabe
opracowanie zagadnien zwigzanych z po-procesowymi technologiami:

- wytwarzania powlok ochronnych w procesie CVD (rozdz. 3.5.2)

- oraz prasowania izostatycznego na goraco w procesie HIP (rozdz. 3.5.3),
gdzie praktycznie w_ogéle nie przedstawiono zadnych istotnych danych materialowo-
technologicznych majacych wplyw na wiasciwosci uzytkowe wytwarzanych materiatéw
(nadstopow niklu i faz miedzymetalicznych typu Ni-Al — w kontekscie okreslonego celu pracy).
charakteryzujac jedynie pobieznie procesy CVD i PVD oraz HIP.

W kolejnym etapie w czeSci badawczej rozprawy poprzedzonej okresleniem
sformulowanego juz we Wstepie celu i zakresu pracy (rozdz. 4), scharakteryzowano
proszkowy material badawczy w odniesieniu do materiatu referencyjnego (. fego samego
nadstopu INCT38LC wytwarzanego konwencjonalnie w procesie odlewania).

Wbrew przyjetej na poczatku koncepcji badan oceny whasciwosci uzytkowych nadstopu
INC738LC w stanie po selektywnym spiekaniu przetapianych laserowo czgstek proszku
stopowego INC738LC w procesie DMLS — nie przedstawiono w pelni wlasciwosci materiatu
wsadu proszkowego w stanie wyjsciowym — w zakresie:
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- jego sktadu chemicznego,

- analizy fazowej,

- stopnia umocnienia struktury w badaniach mikrotwardosci,

- oraz gestosci nasypowe;j i sypkosci,
gdzie nie podano tez metody wytwarzania pozyskanego komercyjnie proszku stopowego
INC738LC, co w konsekwencji ograniczylo mozliwosé analizy poréwnawczej struktury
nadstopu INC738LC wytworzonego w procesie DMLS — w stosunku do materiatlu w stanie
wyjsciowym w postaci wsadu proszkowego.

Przy czym wyraznie nalezy zaznaczyé bardzo dobre uzasadnienie przez Doktorantke
stusznosci wyboru uzytego materialu badawczego (nadstopu INC738LC) w_kontekscie
okreslonego celu pracy, z przedstawionym w rozprawie argumentem utwardzania
wydzieleniowego fazg y” i umacniania roztworowego pierwiastkami stopowymi osnowy
materiatu, przy jednoczesnie obnizonej zawartosci wegla, co korzystnie wptywa na poprawe
jego zarowytrzymatosci i spawalno$ci w stosunku do typowego nadstopu INC738.

Bazujac na doswiadczeniach naukowych z literatury, w kolejnym etapie badan
technologicznych wytwarzania probek dokonano optymalizacji parametréw procesu DMLS
z uwzglednieniem mocy (P) i predkoscei skanowania wiazki laserowej (v) oraz odlegtosci
pomiedzy kolejnymi Sciegami (h) — przy bardzo szerokim zakresie wartosci okreslonych
parametrow (P=20-150 W, v=100~1100 mm/s, h=20-60 um), gdzie na podstawie
opracowanego projektu eksperymentu DOE (design of experiment) — przy
zoptymalizowanych juz parametrach przyrostowego spiekania laserowego w procesie DMLS
i obliczonej objetosciowej energii wigzki laserowej wytworzono zaprojektowang 3D komore
spalania wsigpnego (rozdz. 5) — przedstawiajgc tez warunki obrobek po-procesowych:
rekrystalizacji, przesycania i starzenia oraz HIP i CVD (rozdz. 6).

Przy opisie zagadnien w tej czesci rozprawy — mocno kontrowersyjna i wymagajgca
wyjasnienia jest teza o rekrystalizacji struktury materialu poddanego wielowariantowej
obrébee cieplnej: przyrostowego podgrzewania i wygrzewania w proini w temperaturze
odpowiednio: 400, 1050 i 1200°C — wytworzonego wczesniej z materialu proszkowego w
warunkach selektywnego spiekania przetopionych wigzkg laserowa czastek proszku w
procesie DMLS (jeszcze przed procesem HIP, gdzie wlasnie dopiero w warunkach
izostatycznego Sciskania na gorgco potencjalnie moglaby zaj$¢ in situ rekrystalizacja
zageszczane] struktury materiatu).

W opisie nie doprecyzowano tez, w jaki sposob przygotowano warstwe wierzchnig
materiatu podtoza (nadstopu INC738LC) przed osadzaniem CVD powloki ochronnej

W kolejnym etapie w czesci badawczej pracy (rozdzial 7) scharakteryzowano
zastosowane metodyki badawcze uzyte do analizy wilasciwosci strukturalnych badanych
probek (z mikroanalizq skladu chemicznego, skladu fuzowego, tekstury krystalograficznej na
podstawie figur biegunowych), jak tez naprezen wiasnych merodag sin’ w — wykorzystujac w
tym celu:

- mikroskop $wietlny Leica DM4000 M LED/6000 M z analiza obrazu zgladéw
metalograficznych w jasnym polu widzenia,




- SEM/EDS réwniez ze skaningowa analiza przeswietleniowa STEM cienkich folii przy
uzyciu wysokorozdzielczego skaningowego mikroskopu elektronowego (FEI Nova NanoSEM
450),

- XRD Bruker D8 Advance z analiza widm dyfrakcyjnych przy uzyciu oprogramowania

Bruker EVA i bazy danych PDF-2.
Ponadto, w__ zakresie oceny wlasciwosei uzytkowych wytworzonych prébek

przeprowadzono badania:
- twardosci metoda Vickersa (przy uzyciu twardosciomierza Zwick Zhu), zgodnie z norma

PN-86/H-04360,

- statycznej proby rozciggania w temperaturze pokojowej 1 650°C (z uzyciem maszyny
wytrzymalosciowej MTS 858),

- zaroodpornosci zgodnie £ tzw. normq niemieckq wysokotemperaturowego utleniania
probek w 1100°C przez 120 godz. (w pigciu 24 godzinnych cyklach).

Przy opisie metodyk badawczych — w rozprawie nie doprecyzowano warunkéw metody
pomiaru _porowatosci _strukiury wytworzonych probek, nie podajac jakiego uzyto
oprogramowania do ilo$ciowej analizy obrazéow mikroskopowych, gdzie na przekrojach
poprzecznych zgtadow metalograficznych dokonano analizy objgtosciowej poréw bez opisu
sposobu transformaciji powierzchniowej 2D na objgtosciowa 3D — znanej skad inad w
literaturze, na ktéra Doktorantka sie jednak nie powolala.

Nie ujawniono tez w analizie iloSciowe] ilosci analizowanych obrazéw dla kazdej z 4
badanych probek — przedstawiajac jednoczesnie odchylenie standardowe z uzyskanych
wynikéw badafn przy ocenie stopnia porowatosci struktury na etapie optymalizacji
parametréw wydruku 3D (rozdz. 8.1, rys. 38).

W opisie metodyki badan jest tez niefortunny i bardzo kontrowersyjny zapis, ze z
wykorzystaniem metody analizy obrazu dokonywano ,.pomiaru gestosci porow” (str. 50) — co
wymaga dyskusji, tym bardziej, ze w dalszej czeSci rozprawy ..Wyniki badah i dyskusja”—
analize stopnia porowatoéci struktury w rozdz. 8.1 zatytutlowano jako ..Pomiar gestosci” (str.
61) — co wymaga wyjasnienia, w jaki sposdb rozumuje sie ..gestos¢ poréw™?

Dokonujge kolejno oceny osiagnig¢ wynikajacych z przeprowadzonych badan
wilasnych Doktorantki stwierdzam, ze przedstawione w rozdziale 8 wyniki badan
realizowanych zgodnie z ustalonym wcze$niej zakresem pracy — stanowig spdjne
opracowanie naukowe potwierdzajace zalozony cel pracy wdrozeniowej, tj. ,,opracowanie
wytycznych technologicznych wytworzenia komory spalania wstepnego silnika tlokowego
Jenbacher 6 metodq druku 3D z proszku nadstopu nikiu INC738LC.

W__pierwszym__etapie _przedstawiono wyniki _optymalizacji _wydruku 3D  prébek
wytworzonych przy odmiennych parametrach procesu DMLS wg opracowanego wczesniej
projektu eksperymentu (DOE) — z analizq stopnia porowatosci i twardosci struktury nadstopu
INC738LC, stanowigca praktycznie jedyne kryterium doboru parametréw wytwarzania
komory spalania wstgpnego i probek do dalszych badan — zgodnie planem pracy.

W efekcie ustalono optymalne parametry spiekania laserowego czastek proszku
INC738LC (v=1100 m/s, P=150 W i h=60 um), dla ktérych uzyskano wysoka twardo$é
struktury przy najmniejszej ilosci wad strukturalnych, gdzie w analizie uzyskanych wynikow
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badan nie podjgto préby wyjasnienia dlaczego twardo$é struktury formowanej z
przetapianych i spiekanych laserowo czastek proszku ro$nie wraz ze wzrostem mocy
lasera P [W] (rys. 37), wyrazonej rowniez nieprecyzyjnie jako gestosé energii E [J/mm’] przy
analizie ,,zaleznosci porowatosci od mocy lasera” (rys. 38 — ktéry nie koreluje z wnioskiem,
ze cyt. , najwigkszq porowatos¢ - ok 1.63% zaobserwowano dla prébki drukowanej przy
niskiej wartosci energii, tj. 65 J/imm?).

W nastgpstwie udokumentowanych wynikéw badan (obrazéw mikroskopowych oraz
wykresow twardosci i porowatosci struktury), wykazujac wplyw mocy lasera i gestosci
energii na wlasciwosci rozpatrywanych parametréw (twardosci i stopnia porowatosci
struktury) — przy optymalnych juz parametrach procesu DMLS wytworzono:

- komorg¢ spalania wstepnego, ktéra poddano badaniom doktadno$ci wymiarowej z
uzyciem skanera 3D (Blue Light Scanner STEINBICHLER COMET L3D 8),

- oraz prébki, z ktorych cze$¢ poddano obrébee po-procesowej: cieplnej (przesycania i
starzenia), Sciskania izostatycznego na goraco w procesie HIP oraz syntezie powlok
ochronnych typu Ni-Al w procesie CVD.

Przedstawione w rozprawie wyniki badan wlasnych. kolejno:

- doktadnosci wymiarowej komory spalania wstepnego,

- mikrostruktury,

- tekstury krystalograficznej,

- analizy fazowe]j i rozkladu naprg¢zen wiasnych
probek stopu INC738LC — w stanie po wydruku 3D i obrobce po-procesowej oraz probek po
odlaniu, stanowia bez watpienia bardzo duza warto§¢ poznawczg i daja mozliwosé
wyciggniecia konstruktywnych wnioskéw. czego nie wyeksponowano jednak nalezycie w
analizie uzyskanych wynikéw badan wiasnych.

Na przyktad, przy ocenie dokladnosci wymiarowej komory spalania wstgpnego
niejednoznacznie wyciggnigto wniosek (wymagajgcy dyskusji), ze powstale roznice w
geometrii wydrukowanego 3D elementu (wg zaprojektowanego wezesniej w CAD modelu) —
cyt. ,,wynikajq z koniecznosci zastosowania wykaviczajgcej obrébki mechanicznej”, gdzie nie
podkreslono nigdzie wczesniej w pracy, ze uwzgledniono naddatek na obrobke wykanczajaca,
a uzyskana poprzez skanowanie 3D odchylka dolna (w goérnej czgsci wytworzonego
elementu) wynosi nawet ei = —1,667 mm w stosunku do wymiaru nominalnego (przy
nieznanej réwniez tolerancji, kiéra powinna by¢ podana — szczegdlnie w przypadku
planowania naddatku materiatu na obrébke wykanczajgcg).

Z kolei przy ocenie elementéw mikrostruktury probek nadstopu INC738LC w stanie po
obrébkach po-procesowych (rozdz. 8.2) — nie doprecyzowano sposobu identyfikacji
zaznaczonych na rys. 44-47 faz strukturalnych (bez podania wynikéw EDS lub XRD), przy
jednoczesnie dyskusyjnym stwierdzeniu, ze cyt. ,.szescienny ksztalt widocznej na rys. fazy y’
moze $wiadczyé o bardzo dobrej wytrzymalosci materialu” — co powinno byé obszerniej
przedyskutowane w analizie wynikow badan wtasnych.

Bardzo waznym w $§wietle przedstawionych wynikéw badan nadstopu INC738LC
jest ocena tekstury krystalograficznej probek w stanie:

- po odlewaniu (jako materialu referencyjnego),

- po drukowaniu 3D (SLM),



- oraz po drukowaniu 3D, izostatycznym zageszczaniu HIP i wytworzeniu powloki typu
Ni-Al (CVD).

W $wietle prezentowanych wynikéw badan Doktorantka wykazala silnie wyksztalcong
teksture krystalograficzng nadstopu INC738LC — bez wzgledu na metodg jego wytwarzania.
Przy czym, zaréwno po odlewaniu, jak i po wydruku 3D stwierdzona orientacja
krystalograficzna (111) <u v w> — jest charakterystyczna dla struktur odlewniczych, gdzie w
przypadku wydruku 3D wykazano tez udziat orientacji typu Goss (011) <u v w>.

Zastosowane po-procesowe obrobki cieplne przesycania i starzenia, a w szczeg6lnosci
zageszczania izostatycznego na gorgeo materiatu w procesie HIP — wykazaly jednoznacznie
przebudowe struktury z orientacja krystalograficzna: (011) <u v w> (0 dwukrotnie mniejszej
objetosci materiatu w stosunku do stanu po drukowaniu 3D) oraz (101) <u v w> 1 (100)
<u v w>, jako typowymi dla procesu rekrystalizacji, gdzie po diugotrwalym procesie
wysokotemperaturowej syntezy powlok metodg CVD w 1040°C nastgpil bardzo stusznie
zauwazony przez Doktorantke rozrost fazy ¥’ — najprawdopodobniej w wyniku rekrystalizacji
widrnej — czego juz w rozprawie nie podkreslono.

Réwnie istotne w_aspekcie przemyslowego zastosowania nadstopu INC738LC — jest
dokonana w rozprawie ocena rozktadu naprezen whasnych w strukturze materialu po wydruku
3D i okreslonym stanie obrobki po-procesowe] (cieplnej przesycania i starzenia oraz cieplnej
wraz z HIP), gdzie zastanawiajace jest (a_nie poddane dyskusji), dlaczego w Swietle
uzyskanych wynikéw badan po druku 3D material posiada rozciagajacy charakter naprezen
wihasnych, a przeprowadzona pdzniej obrébka cieplna przesycania i starzenia generuje
naprezenia $ciskajace, ktore ulegaja istotnemu wzrostowi po procesie HIP (co jest juz raczej
przewidywalne — cho¢ tez nie zostalo to wyraznie przedyskutowane przez Doktorantke w
analizie uzyskanych wynikow badarn), gdzie wyjasnienia wymaga tez, jak nalezy rozumieé
stwierdzenie, ze cyt. .,na podstawie otrzymanych wynikow mozna zauwazy¢ symetryczny
rozklad naprezen w badanych probkach” (str. 79).

VW _kolejnym etapie analizy wlasciwosci uzytkowych wytworzonych probek -
poprzedzajgc analize wynikow badan zaroodpornoéci, podjeto probe oceny mikrostruktury
powloki intermetalicznej typu Ni-Al wytworzonej metoda CVD na podiozu INC738LC, wraz
z mikroanaliza sktadu chemicznego SEM/EDS (mappingi) oraz sktadu fazowego (XRD).

Przedstawione w tej czeSci wyniki badan sa jednak zbyt ogdlnikowe i niejednoznaczne —
z niestarannie okazana dokumentacjg fotograficzna, przy braku oznaczenia pierwiastkéw
stopowych na poszczegdlnych obrazach map wykonanych w badaniach powierzchniowej
mikroanalizy sktadu chemicznego SEM/EDS (rys. 61).

Dla okreslenia tlenu w badaniach SEM/EDS kluczowe jest wzorcowanie badanego
ukladu lub przeprowadzenie badan z uzyciem detektora WDS, czego nie wykonano —
wykazujgc jednoczesnie ok. 38% mas. tlenu w strukturze powtoki CVD, bez podkreslenia, ze
uzyskany wynik stanowi co najwyzej ,.analiz¢ pélilosciowg”, przy w ogéle niezrozumiatej juz
tezie, ze ,.brak stechiometrycznego skladu chemicznego dla czgstek tlenu i aluminium moze
wynikac z widocznych skupisk chromu w zewnetrznej strefie podioza” (str. 80) — co wymaga
wyjasnienia.

Kontrowersyjne tez jest stwierdzenie, ze w strefie srodkowej powloki NiAl wytworzonej

w procesie CVD, moga formowac sig cyt. ,,czgstki tlenku aluminium a-Al>03, ktére pochodzq
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z procesu piaskowania powierzchni probek i nie zostaly usunigte w wyniku mycia w pluczce
ultradzwigkowej w alkoholu etylowym”.

Z kolei w analizie XRD wnioskuje si¢ zupelnie intuicyjnie, ze ..osnowe powloki stanowi
niestechiometryczna faza NiAl o najlepszej odpornosci na utlenianie sposrod wszystkich faz z
ukfadu Ni-Al” — co bez potwierdzenia refleksu od nadstruktury fazy NiAl i braku analizy
stopnia uprzadkowania dalekiego zasiggu (LRO) dla fazy NiAl — jest bezprzedmiotowe, gdyz
réwnie dobrze mozna przypuszczaé, ze osnowe powloki stanowi nieuporzadkowany roztwor
staty y-Ni(Al) — o juz znacznie mniejszej odpornosci na utlenianie.

Przy czym, wyraznie nalezy tez podkresli¢ iz jednoznaczna analiza fazowa jest w tym
przypadku znacznie utrudniona, gdyz linie dyfrakcyjne zidentyfikowane az dla 5 faz
strukturalnych (na podstawie kart materiatowych PDF — rys. 62) — nakladaja si¢ wystepujac
przy tym samym kacie ugiecia Bragga i wartosci dwk (stanowiacych kryterium identyfikacji
fazowej).

Odnoszac si¢ _do uzyskanych wynikéw badan odpornosci nadstopu INC738LC na
wysokotemperaturowe utlenianie, ich interpretacja stanowi swoistego rodzaju chaos,
wynikajgcy chyba juz z pospiechu przy finalizowaniu rozprawy, gdyz analizujgc wyniki
zmiany masy w funkcji wygrzewania na zbyt mato czytelnym wykresie (rys. 64), o$ rzednych
oznaczono jako ubytek masy [g], opisujac jednoczesnie w analizie uzyskanych wynikéw
badan, ze:

- eyt. najwiekszq odpornosé na utlenianie wykazaly probki wytworzone technikg DMLS i
poddane obrébce cieplnej przesycania i starzenia + HIP z wytworzong warstwg ochronng Ni-
Al dla ktérych nie zaobserwowano ubytku masy, a wrecz przeciwnie - nastgpil przyrost
masy”,

- gdzie w kolejnym zdaniu oznajmiono juz, Ze ,,nieco mniejszy ubytek masy (na poziomie
1 g/mmP) posiadaly prébki po druku 3D oraz obrébce cieplnej — w stosunku do 12 g/mm?
ubytku dla stopu INC738LC po odlewaniu), a najlepiej zachowuje si¢ material po obrébce
cieplnej (przesycania i starzenia) oraz HIP z wytworzonq warstwq ochronng - na poziomie
-0.9 g/mm*” — co tez w ogéle nie koreluje z wynikami przedstawionymi na wykresie, gdzie
zmiany ubytku i przyrostu masy wyrazone sg w [g] w funkcji czasu wygrzewania.

Jakkolwiek, nalezy podkreslié, ze z przedstawionych wynikéw badan wida¢ wyrazny
trend korzystnego wplywu obrébki po-procesowej (przesycania i starzenia + HIP + CVD) na
zaroodpornos¢ wydrukowanego wezesniej nadstopu INC738LC — na co stusznie zwrécila tez
uwage Doktorantka, przypisujac ta rol¢ formowaniu si¢ na powierzchni intermetalicznej
powloki Ni/Al, stabilnych warstw tlenkowych typu ALOs (o blizej nieznanej odmianie
alotropowej, bo identyfikowanych w badaniach SEM/EDS na podstawie stechiometrii
aluminium i tlenu).

W analizie oceny wlasciwoéci mechanicznych wytworzonych materialow ustalono ich
twardo$¢ oraz wytrzymato$é mechaniczng w prébie statycznego rozciagania w temperaturze
otoczenia i 650°C, wykazujac, ze:

- najwicksza twardo$é posiada material po druku 3D oraz obrobce cieplnej, co nie
koreluje jednak z wynikami badan przedstawionych na wykresie (rys. 71), gdzie najwyzsza
twardo$¢ wykazuje materiat po wydruku 3D i obrébce cieplnej, ale rowniez z powlokg NiAl

wytworzong w procesie CVD, przy czym faktycznie, jak stusznie podkreslita to Doktorantka,
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po-procesowa obrobka cieplna przesycania i starzenia powoduje zauwazalny wzrost
twardo$ci wydrukowanego wezeéniej nadstopu INC738LC,

- parametry wytrzymatosciowe (Rp i Rm) oraz odksztalcenie wzgledne € [%], nadstopu
INC738LC w stanie po wydruku 3D i wszystkich okreslonych stanach obrébki po-procesowe;j
— s3 znacznie wyzsze w stosunku do tego samego nadstopu w stanie po odlaniu,

- gdzie obrébka cieplna przesycania i starzemia powoduje wzrost wytrzymatosei
wydrukowanego wezesniej nadstopu INC738LC, a proces Sciskania izostatycznego na goraco
jej spadek — pomimo wyzszej twardosci i bardzo wysokiego stanu Sciskajacych naprezen
wlasnych w strukturze materiatu po procesie HIP, co powinno by¢ przedmiotem poglebionej
analizy uzyskanych wynikow badan, ktérej zabraklo w rozprawie.

W ocenie konicowej uzyskanych wynikéw badan, w podsumowaniu wraz z wnioskami
(rozdz. 9 i 10), Doktorantka przedstawila wytyezne procesu wytwarzania nadstopu
INC738LC metody przyrostowa DMLS, gdzie na podstawie przedstawionych wynikow
badan wlasnych wykazala bezwzglednie polepszenie wlasciwosei eksploatacyjnych
wytworzone] komory spalania wstgpnego w stosunku do materiatu referencyjnego
(INC738LC — w stanie po odlaniu) — realizujac tym samym zalozony cel pracy.

4. Whnioski koncowe

Prezentujac wyniki badan wlasnych Doktorantka wykazala, ze przy istotnie waznych do
rozwigzania _problemach eksploatacyinych komory spalania wstepnego ulegajacej
intensywnemu zuzywaniu w_spalinowym silniku tlokowym firmy Jenbacher 6, poprzez
zastosowanie innowacyjnych rozwigzan materialowo-technologicznych (4. przyrostowego
spiekania wiqzkq laserowg materialu proszkowego INC738LC — poddanego nastepnie
obrobkom po-procesowym po wydruku 3D), mozna istotnie podnie§é wlasciwosci uzytkowe
wytworzonego elementu poprzez:

- wzrost twardosci 1 wytrzymalosci mechanicznej (szczegdlnie po dodatkowej obrébce
cieplnej przesycania i starzenia) — zachowanych rowniez w wysokiej temperaturze (560°C),

- Jednoczesnie z korzystnym rozktadem $ciskajacych naprezen wiasnych (po procesie
HIP),

- 1 poprawa zaroodpornosci — istotnie znaczacg po syntezie powloki intermetalicznej typu
Ni-Al (dodatkowo w procesie CVD).

W podsumowaniu oceny merytorycznej rozprawy doktorskiej Pani_mgr. inz.
Brygidy ZIMOWSKIEJ mozna stwierdzié, ze w zupelnosci zrealizowala Ona zalozony
cel pracy, a przeprowadzona przez Nig analiza wynikéw badan wlasnych z uzyciem
zaawansowanych metodyk badawezych, stanowi oryginalne i wartosciowe opracowanie
z duzym potencjalem wiedzy materialowo-technologicznej w zakresie, zaréwno
wytwarzania nadstopu INC738LC metoda przyrostowa DMLS (Direct Metal Laser
Sintering), jak i jego obrébki po-procesowej dla poprawy zakladanych wlasciwosci
eksploatacyjnych wydrukowanej 3D komory spalania wstepnego.
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Pomimo z reguly zawsze nieuniknionych uwag o charakterze merytorycznym w pracach
doktorskich, nalezy mie¢ na uwadze, ze w opiniowanej monografii — majg one w wigkszosci
charakter dyskusyjny i stanowig sugestie dla dalszego ksztaltowania warsztatu naukowo-
badawczego Doktorantki, ktéra w mojej opinii wykazala si¢ dobra umieje¢tnoscia
planowania eksperymentu w oparciu o znajomo$¢ zaawansowanych metodyk
badawczych, ktérych wyniki poddane zostaly dobrej dyskusji merytorycznej z
poprawnym wyciggni¢ciem wnioskéw koncowych.

Podsumowujjc stwierdzam, Ze recenzowana praca spelnia wymagania stawiane
rozprawom doktorskim, okreslone ustawa (Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce / Dz. U.
2018 r. poz. 1689 wraz z poziniejszymi zmianami w zakresie nadawania stopni naukowych),
wnioskujac tym samym o dopuszczenie Pani mgr. ini. Brygidy ZIMOWSKIEJ do
publicznej obrony przed Radg Dyscypliny Naukowej Inzynierii Materialowej Politechniki

Warszawskiej.
Q) © LAS\QL

ezary Senderowski, prof. UWM

(
drhab. inz.
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