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Rozprawy doktorskiej mgr inz. Lukasza PYCLIKA
pt. ,Technologiczne podstawy zwiekszenia zaroodpornosci
monokrystalicznego stopu Rene’N5”

wykonanej pod kierunkiem dr hab. inz. Bogustawa Mendali, prof. PSI.

Niniejsza recenzja zostala opracowana na zlecenie Przewodniczgcej Rady
Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki Slgskiej prof. dr hab. inz. Marii
Sozanskiej, w zwigzku z uchwatg Rady Dyscypliny nr 135/2023 z dnia 24
pazdziernika 2023 roku (pismo z dnia 31 paZdziernika 2023 roku)

Ogolna charakterystyka pracy

Praca doktorska Pana mgr. inz. tukasza Pyclika, napisana pod opiekg dr hab.
inz. Bogustawa Mendali, prof. PSI., dotyczy opracowania technologicznych podstaw
zwiekszenia  zaroodporno$ci  monokrystalicznego  stopu  Rene’N5.  Autor,
wykorzystujgc komercyjne elementy silnika lotniczego z nadstopu niklu,
przeprowadzit badania wplywu parametréw procesu aluminiowania na uzyskane
warstwy aluminidkowe, w kontekscie préb diugotrwatej eksploatacji. Praca, napisana
w jezyku polskim, ma uktad klasyczny i sktada sie z dwoch zasadniczych czesci, tj.

przegladu literatury i czesci badawczej. Praca wydana jest w formie monografii, liczy



168 stron, sktada sie z 7 rozdziatéw, bibliografii, streszczenia w jezyku polskim i
angielskim oraz spisu tabel i rysunkow.

W rozdziale zatytutowanym ,Przeglad literatury” Autor opisat wymagania
stawiane elementom silnikdw lotniczych, materiaty wykorzystywane w konstrukgiji
silnikdw lotniczych, szczegotowo przedstawit charakterystyki nadstopow niklu oraz
metody ochrony elementéw turbin silnikéw lotniczych.

Po przegladzie literaturowym Doktorant przedstawit cel i zakres pracy, ze
szczegolnym uwzglednieniem problemu technologicznego do rozwigzania w ramach
dziatalnosci firmy Avio Polska, albowiem doktorat realizowany byt w formule
doktoratu wdrozeniowego w ramach programu MNiSzW. Kolejny rozdziat pracy
przedstawia zastosowane metody badawcze. Wyniki badan opisano w dwoch
rozdziatach, zwigzanych z badaniami efektywnosci osadzania  warstw
aluminidkowych oraz zwiekszenia odpornosci na utlenianie. Czytelno$¢ rozprawy
bytaby lepsza, gdyby wyniki badan zamieszczono np. w sekwenciji: proces wyjsciowy,
procesy laboratoryjne, proces zmodyfikowany. W zastosowanym podziale wyniki
badan odpornoséci na utlenianie i wtasciwosci zmeczeniowych stopu wyjsciowego
(materiat niepokryty) znalazty sie w rozdziale ,4. Metody badawcze™.

Autor odnosi sie do 92 pozycji literaturowych. Odwotania obejmuja
czasopisma naukowe, podreczniki akademickie oraz strony internetowe. Spis
cytowanej literatury jest sporzadzony starannie. Przeglad literatury Swiadczy o
bardzo dobrej orientacji Doktoranta w temacie, a uzyskane wyniki sg dobrze

ulokowane na tle osiggnie¢ innych autorow.

Ocena doboru tematyki, celu i zakresu rozprawy

Elementy konstrukcyjne pracujgce w strefie gorgcej silnikéw lotniczych
wykonywane sg najczeéciej z nadstopéw niklu, zapewniajgcych wysoka
zaroodporno$é. W celu podwyzszenia odporno$ci na utlenianie wykorzystuje sie
metody gazowe (CVD) i ,out-of-pack” do nanoszenia aluminidkowych warstw i
powlok ochronnych. Wspomniane stopy i techniki sg szeroko opisywane w aspekcie
badan podstawowych prowadzonych na prostych geometrycznie prébkach i w skali
laboratoryjnej. Przeglad literatury pozwolit Doktorantowi na stwierdzenie, ze brak jest
badan prowadzonych na rzeczywistych elementach silnika, takich jak fopatki i

kierownice turbiny oraz préb prowadzonych na instalacjach przemystowych. Z tego



tez powodu wybor tematyki rozprawy uznaé nalezy za niezwykle trafny i istotny z
aplikacyjnego punktu widzenia, a takze wpisujacy sie w nurt wspotczesnej inzynierii
materiatowej.

Cel i zakres rozprawy zdeterminowane zostaty przez uwarunkowania
doktoratu wdrozeniowego w ramach wspotpracy z firma Avio Poland. Podjeto sie
proby technologicznego zwiekszenia zaroodporno$ci warstw aluminidkowych na
powszechnie stosowanym monokrystalicznym stopie niklu Rene’5N, warstw
wytworzonych na kierownicy turbiny niskiego ci$nienia. Zakres badan obejmowat
osadzanie warstw aluminidkowych standardowych i w procesie zmodyfikowanym
oraz charakterystyke wytworzonych warstw. Analiza raportéw wskazata na potrzebe
modyfikacji procesu technologicznego stosowanego w firmie Avio w kierunku
zwiekszenia zawartosci glinu w warstwie i zwiekszenia grubosci samej warstwy, a
dodatkowo ograniczenia poziomu zanieczyszczen. W $wietle powyzszych faktow
przyjeta przez Doktoranta koncepcje badan uzna¢ nalezy za nowatorska i jak
najbardziej uzasadniong. Zastosowany przez Doktoranta zestaw technik i narzedzi
badawczych pozwolit w petni scharakteryzowaé¢ wytworzone materiaty i zrealizowac

cel pracy.

Ocena merytoryczna pracy

Rozprawe rozpoczyna bardzo dobrze napisana i obszerna czesc literaturowa,
w ktorej Autor na poczatku opisuje szczegdtowo rozwoj materiatdbw stosowanych na
elementy silnikow lotniczych w aspekcie temperatury pracy, nowych rodzajéw powtok
i metod chtodzenia. Przedstawia wymagania stawiane wykorzystywanym materiatom,
dotyczace zarowytrzymato$ci i zaroodpornosci, odpornosci na utlenianie i korozje
wysokotemperaturows, zmeczenia termicznego, wytrzymatosci wiaciwej, stabilnosci
wlasciwosci mechanicznych i fatwosci przygotowania potfabrykatow znanymi
metodami wytwarzania. Nastepnie charakteryzuje kolejne generacje nadstopow
niklu, ich sklad chemiczny, sktad fazowy i mikrostrukture. Na tej podstawie dokonuje
uzasadnienia wyboru do badan nadstopu Rene’N5, ktory wykazuje najwigksza
odporno$é na utlenianie, pomimo relatywnie stabszej odpornosci na petzanie. W
kolejnym podrozdziale Doktorant porusza zagadnienie wptywu zanieczyszczen, w
szczegolnosci siarki, na odporno$¢ na cykliczne utlenianie i kreéli mozliwosci

ograniczenia szkodliwego wptywu siarki poprzez zastosowanie odpowiednich



dodatkéow stopowych (La, Y, Zr). Kolejna obszerna czes¢ pracy dotyczy metod
ochrony elementéw turbin lotniczych poprzez stosowanie konwencjonalnych warstw
dyfuzyjnych na bazie fazy NiAl (ewentualnie modyfikowanych platyng) lub
natryskiwanie ciepine powtok MCrYAI (M = Ni, Co) bazujgcych na fazach NiAl i Y-
NisAl lub y. W koricowej czesci teoretycznej rozprawy Doktorant charakteryzuje
rézne procesy nanoszenia powlok, podajac ich wady i zalety, a takze zwracajac
uwage na szczegoty stosowanych procesdow technologicznych (metoda kontaktowo-
gazowa, metoda ,out-of-pack”), ktére istotnie wptywajg na utworzone warstwy
aluminidkowe jesli chodzi o ich grubo$¢ i mikrostrukture, co wptywa na istotne
wiasciwosci, np. kruchoS¢.

Pomimo wielu doniesien literaturowych na temat odpornoéci na utlenianie i
wptywu poszczegolnych pierwiastkow na odpornos¢ na korozje
wysokotemperaturowg, a takze aluminidkowych warstw ochronnych promujgcych
tworzenie pasywnej zgorzeliny tlenku glinu, dostepne dane sg dalece niepetne.
Dotycza zazwyczaj wplywu czasu, temperatury i atmosfery procesu na uzyskane
warstwy (grubosé, sktad chemiczny, mikrostruktura) i prowadzone sa na prostych
geometrycznie prébkach obrabianych na instalacjach w skali laboratoryjne;. Takie
podejscie nie uwzglednia wptywu realnych warunkéw produkcyjnych, takich jak
przestrzen robocza, liczba i utozenie komponentdéw, jako$¢ powierzchni czy
geometria elementéw.

Z punktu widzenia dalszych etapoéw pracy, omoéwiony wyzej, bardzo dobrze
napisany rozdziat, jest kluczowy, pozwolit bowiem na sformutowanie celu i zakresu
pracy. Cel pracy zostat sformutowany bardzo klarownie i precyzyjnie: zwigkszenie
zaroodpornoséci warstw aluminidkowych wytwarzanych na monokrystalicznym
nadstopie niklu Rene’5N poprzez modyfikacje parametrow procesu aluminiowania
stosowanego w firmie Avio Polska Sp. z 0.0., co doskonale wpisuje si¢ w formute
doktoratu wdrozeniowego. Przedstawiony powyzej cel pracy wynikat nie tylko z
analizy literaturowej stanu zagadnienia, ale takze z analizy raportéw i dokumentacii
proceséw prowadzonych w firmie, ktdre sugerowaty mozliwo$¢ zwiekszenia grubosci
warstw i zawartosci glinu w warstwie. Uzyskane warstwy zostaty zweryfikowane nie
tylko poprzez badania mikrostruktury, ale takze izotermicznego i cyklicznego
utleniania oraz nisko cyklicznego zmeczenia.

W kolejnym rozdziale Autor opisuje procesy aluminiowania dyfuzyjnego z

wykorzystaniem instalacji laboratoryjnej (WIM PSI.) i przemystowej (Avio Polska),



przeprowadzong obrébke cieplng elementéw (przesycanie i starzenie), procedury
procesow cyklicznego i izotermicznego utleniania oraz nisko cyklowych badan
zmeczeniowych. Cato$¢ uzupetnia charakterystyka wyjéciowych materiatow uzytych
w badaniach (sktad chemiczny, sktad fazowy, mikrostruktura) oraz wyniki badan
odpornoéci na utlenianie stopu i witasciwosci zmeczeniowych bez warstwy
aluminidkowej (materiat niepokryty) jako punkt odniesienia.

Czesé stricte doswiadczalna pracy obejmuje wyniki badan uzyskane dla
warstw ochronnych otrzymanych w procesie wyjsciowym (standardowy proces
produkcyjny stosowany w firmie Avio, niskoaktywny, wysokotemperaturowy),
procesie laboratoryjnym i w procesie zmodyfikowanym.

Pierwszy z wymienionych proceséw dawat warstwe o grubosci okoto 50
mikrometrow, z zawartoscig glinu na poziomie 30 % mas., zgodng z wymaganiami.
Proby cyklicznego utleniania w temperaturze 1100°C, skutkujgce ciggta warstwa
tlenkéw, daty rezultaty gorsze niz dla materiatu niepokrytego (wiekszy ubytek masy),
natomiast liczba cykli do zniszczenia w temperaturze 1093°C data lepsze wyniki niz
dla materiatu niepokrytego.

W kolejnym etapie pracy Doktorant przeprowadzit 14 procesow
laboratoryjnych, zmieniajgc parametry procesowe (czas, temperatura, cisnienie w
retorcie, przeptyw argonu, ilos¢ i rodzaj aktywatora). Olbrzymi pakiet uzyskanych
wynikéw pozwolit na stwierdzenie, ze wydtuzenie czasu procesu, wzrost temperatury
i wzrost cinienia prowadzity do przyrostu grubosci warstwy, z proporcjonalnym
wzrostem poszczegdlnych stref addytywnej i dyfuzyjnej. Wiekszy przeptyw argonu
takze sprzyjat tworzeniu sie warstwy.

Istotne wyniki przyniosty badania doboru aktywatora i typu donora, bowiem w
procesie przemystowym w firmie Avio stosowany jest NH4F i donor Cr/Al 70/30%.
Natomiast w procesach laboratoryjnych Doktorant wykorzystat aktywator AlFs i donor
Cr/Al 56/44%, co potem zostato zweryfikowane w procesie zmodyfikowanym. Cenng
czescig badan sg tez wyniki dotyczace wplywu przestrzeni roboczej, geometrii
elementow i jakosci ich powierzchni na uzyskane wyniki.

Analiza wszystkich wynikéw préb technologicznych i badan uzyskanych przez
Doktoranta pozwolita na zdefiniowanie nowych parametréw procesu zrealizowanych
w zmodyfikowanym procesie przemystowym w firmie Avio. Do zakresu modyfikacji
wigczono zmiany aktywatora i donora oraz podniesienie jakosci powierzchni

elementdw. Z powodéw ekonomicznych lub konstrukcyjnych nie zmieniano



parametrow procesow cieplnych, aranzacji przestrzeni roboczej i zmiany geometrii
elementow.

Charakterystyka warstw ochronnych uzyskanych w procesie zmodyfikowanym
wykazata, ze warstwy miaty zwigkszong grubo$¢ z ok. 50 do ok. 70 mikrometrow,
zwiekszong zawartosé Al z 30 do 35% mas., przy zachowaniu strefy addytywnej i
_blue zone”. Badania cyklicznego utleniania wykazaty, iz warstwa aluminidkowa z
procesu zmodyfikowanego wykazuje lepsze witasciwosci, a zmiana masy po 100
cyklach zostata zredukowana o 23% w stosunku do procesu wyjsciowego. Z kolei
badania niskocyklowego zmeczenia wykazaty brak istotnych réznic dla nizszych
temperatur (649 i 871°C), a zdecydowang poprawe wiasciwosci warstwy
aluminidkowej uzyskanej w procesie zmodyfikowanym dla badan w temperaturze
wyzszej (1093°C).

Kolejny zestaw badan prowadzacy do zwiekszenia odpornosci na utlenianie
dotyczyt wytworzenia warstw aluminidkowych modyfikowanych platyna. Wyniki
badann cyklicznego utleniania pokazaty, iz warstwa ta charakteryzowata sig
najlepszymi witasciwosciami w poréwnaniu z warstwami ze wszystkich badanych
proceséw. Natomiast wyniki badan niskocyklowego zmeczenia wykazaty brak

istotnego wptywu na liczbe cykli do zniszczenia, niezaleznie od temperatury badania.

Zrealizowany program badan, z wykorzystaniem odpowiednich technik i narzedzi
badawczych, pozwolit Doktorantowi na petne scharakteryzowanie badanych

materiatow z punktu widzenia realizacji celow rozprawy.

W toku realizacji bardzo obszernego programu badan Autor uzyskat szereg
interesujgcych wynikéw, a za najwazniejsze osiggnigecia rozprawy doktorskiej
recenzent uwaza:

1. Wykazanie mozliwosci modyfikacji procesu aluminiowania w warunkach
przemystowych przy zachowaniu parametrow obrobki cieplnej dla stopu
monokrystalicznego Rene’N5;

2. Zwiekszenie zaroodpornosci warstw aluminidkowych wytworzonych na
monokrystalicznym nadstopie niklu Rene’N5 w porownaniu do warstw z
procesu wyjéciowego (dwukrotnie wigksza odporno$¢ na utlenianie);

3. Uzyskanie znakomitego wzrostu odpornosci na utlenianie warstw

aluminidkowych modyfikowanych platyng, przy zachowaniu wiasciwosci



zmeczeniowych w podwyzszonych temperaturach porownywalnych z

procesem wyjsciowym i zmodyfikowanym.

Na podstawie przedstawionej do oceny pracy, nasuwajg sie recenzentowi
nastepujgce pytania skierowane do Autora:
1. Jaki byt btad wyznaczania (szacowania) grubosci warstw aluminidkowych ze
zdje¢ SEM?
2. Na jakiej podstawie stwierdzono, ze w przypadku warstw modyfikowanych
platyng, warstwa ma budowe dwufazowa (Ni, Pt)Al + PtAl2 ? Na str. 134
zamieszczono jedynie rys. 117 ukazujgcy powierzchniowy rozktad

pierwiastkow (mapping).

w

. Co jest powodem bardzo duzego wzrostu grubosci warstwy aluminidkowej
modyfikowanej platyng (do ponad 100 mikrometrow) w poréwnaniu z

warstwami bez platyny, przy stosowaniu tych samych parametrow procesu ?

N

. Jak wyglada z ekonomicznego punktu widzenia firmy zastosowanie platyny w
procesie produkcyjnym wytwarzania warstw?

5. Znacznie wiekszy ubytek masy w probie cyklicznego utleniania materiatu

niepokrytego i z warstwg z procesu wyjsciowego (str.93, rys. 82) Autor

thumaczy trzema mozliwymi mechanizmami, zwigzanymi z (1) przemiang

martenzytyczna, (2) wptywem siarki lub (3) odpornoscia na korozje

wysokotemperaturowg typu pierwszego. Ktéry z tych mechanizmow, zdaniem

Autora, odgrywa tu decydujgca role (w odniesieniu do badanego stopu)?

Strona edytorska rozprawy i uwagi jezykowe

Recenzowana rozprawa Pana mgr inz. tukasza Pyclika liczy 168 stron,
zamieszczono w niej 35 tabel i 126 rysunkéw, z czego 83 ilustrujg wyniki badan
przeprowadzonych przez Autora. Praca zostata zredagowana i napisana bardzo
starannie, poprawnym jezykiem, prezentowane wykresy i tabele sg czytelne, a
materiat ilustracyjny — bardzo dobrej jakosci. Doktorant odnosi sie w pracy do 92
dobrze dobranych odnoénikow literaturowych. Zwraca uwage staranne
przygotowanie rysunkow i wykresow, z petnym opisem takze w podpisach, co bardzo
utatwia odbiér pracy. Praca zawiera nieliczne biedy edytorskie i niezrgcznosci

jezykowe, recenzent znalazt zaledwie kilka:



- ostatnim numerowanym rozdziatem powinny by¢ ,7. Wnioski koricowe”; bibliografia,
spis rysunkow i spis tabel nie powinny by¢ opatrzone kolejnym numerem rozdziatu;

- str. 18 ,dyslokacje powstate na skutek dziatania temperatur badz naprezen
przemieszczajg sie miedzy wydzieleniami fazy y, czyli w przestrzeniach
zajmowanych przez faze y”;

- str. 25 ,wlasciwosci te zawdzieczajg specyficznej mikrostrukturze sktadajacej si¢ z
frakcji o duzej objetosci (>50%) fazy y’ (struktura L12) wzmacniajacych wydzielen
osadzonych spéjnie w nieuporzadkowanej FCC matrycy y z duza zawartoscig
roztworu statego”.

Wymienione uwagi nie wptywajg na wysokg ocene pracy.

Ocena koncowa

W podsumowaniu mojej oceny stwierdzam, ze Pan mgr inz. tukasz Pyclik
otrzymat w swojej pracy oryginalne wyniki badan, dowiddt umiejgtnosci stosowania
réoznych technik badawczych, wykazat sie umiejetnoscig planowania eksperymentu
oraz analizy uzyskanych wynikéw. Uwazam, Ze recenzowana rozprawa zawiera
nowe, wartosciowe i oryginalne rezultaty, istotnie poszerzajgce wiedze naukowa o
mozliwosciach zwiekszenia odpornosci na utlenianie nadstopow niklu za pomoca
aluminidkowych ~ warstw  ochronnych. Na podkreslenie zastuguje takze
przeprowadzona przez Doktoranta analiza wptywu technologicznych parametrow
procesowych na uzyskane warstwy, np. konstrukcja przestrzeni roboczej czy sposob
utozenia i liczba elementdw w procesie aluminiowania, co znakomicie podkresla
formute doktoratu wdrozeniowego

Podsumowujac, przedtozona do recenzji praca doktorska wykonana przez
Pana mgr inz. tukasza Pyclika spetnia w mojej opinii wymagania zawarte w
odpowiednich przepisach prawa, stawiane kandydatom do stopnia naukowego
doktora, wnioskuje zatem do Rady Naukowej Dyscypliny Inzynieria Materiatowa
Politechniki Slaskiej o dopuszczenie Doktoranta do dalszych etapow przewodu

doktorskiego.




