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1 Tlo badawcze i kontekst naukowy

Technologia LPBF umozliwia wytwarzanie elementéw ze stali nierdzewnych o zlozonej geome-
trii, zblizonych ksztattem do wyrobu koncowego. Jednoczesnie proces ten generuje historie
cieplng zasadniczo odmienng od tej, ktéra wystepuje podczas konwencjonalnej przerdbki
plastycznej [4]. W przypadku stali nierdzewnej superduplex 2507 ma to szczegdlne znacze-
nie, poniewaz jej przydatnos¢ inzynierska zalezy od kontrolowanej struktury ferrytyczno-
austenitycznej [1, 2]. Ferryt odpowiada gtéwnie za wysokg wytrzymatos¢ oraz odpornos¢ na
korozje naprezeniowg w srodowiskach chlorkowych, natomiast austenit korzystnie wptywa na
plastycznos$¢, udarno$¢ oraz zdolnos¢ materiatu do akomodacji odksztalcenia [1, 3]. Z tego
wzgledu uzyskanie zwartego elementu o malej porowatosci w procesie wytwarzania przyrosto-
wego nie oznacza automatycznie otrzymania stali nierdzewnej duplex o akceptowalnym stanie
metalurgicznym.

W niniejszej rozprawie stal nierdzewna superduplex (SDSS) typu 2507 wytworzong metoda
LPBF rozpatruje sie jako material o nieréwnowagowym stanie metalurgicznym. Stan ten jest
konsekwencja specyficznej historii cieplnej procesu, obejmujacej szybkie krzepniecie, wysokie
gradienty temperatury, cykliczne ponowne nagrzewanie, nakladanie sie jeziorek przetopienia
oraz powstawanie naprezen wiasnych. Towarzysza temu struktury komérkowe i subkomor-
kowe, lokalna segregacja pierwiastkow, tekstura krystalograficzna oraz defekty, ktére tacznie
ksztaltujq stan wyjSciowy materiatu [4, 5, 7]. W tym ujeciu gléwny problem naukowy nie
polega jedynie na wykazaniu mozliwo$ci wytworzenia stali SDSS 2507 metoda LPBE Istotg
zagadnienia jest okreSlenie, czy odziedziczony po procesie LPBF stan fazowo-defektowy moze
by¢ skutecznie kontrolowany przez odpowiednio dobrana obrébke cieplng oraz modyfikacje
sktadu chemicznego dodatkiem niklu. Celem takiego podejscia jest uzyskanie korzystnego
skojarzenia réwnowagi fazowej, wlasciwosci mechanicznych oraz laboratoryjnie ocenianej
odpowiedzi elektrochemiczne;j.

Takie ujecie ogranicza ryzyko nadinterpretacji wynikow opartej wytacznie na wysokiej gestosci
wzglednej materiatu. Kontrola porowatosci jest warunkiem koniecznym, jednak mata porowa-
tos$¢ nie stanowi dowodu odtworzenia wtasciwej struktury duplex, homogenizacji chemicznej,
korzystnego stanu naprezen wiasnych, braku przemian lub wydzielen w skali nanometrycznej
ani odpornosci na korozje lokalna. Z tego wzgledu rozprawe zorganizowano wokoét spdjnej
sciezki badawczej obejmujacej zaleznosci miedzy procesem wytwarzania, mikrostruktura, wta-
sciwo$ciami mechanicznymi oraz odpowiedzia elektrochemiczna. Nie ograniczono jej natomiast
do analizy pojedynczej, izolowanej zmiennej procesowe;j.

Strukture koncepcyjna rozprawy ujeto syntetycznie na rysunku 1. Przedstawiony schemat poka-
zuje, Ze proces LPBF prowadzi do powstania nieréwnowagowego stanu fazowo-defektowego,
wynikajacego ze specyficznej historii cieplnej oraz warunkéw krzepniecia materiatu. Stan ten
podlega nastepnie modyfikacji poprzez dodatek niklu oraz zastosowanie obrébki cieplnej po
wytworzeniu. Jego ocene przeprowadzono na podstawie zintegrowanej analizy mikrostruktu-
ralnej, mechanicznej i elektrochemicznej, wspomaganej wstepna analiza trendéw oparta na
deskryptorach materiatlowych i elektrochemicznych.

Przyjete ramy wyznaczajq zakres interpretacji wynikdw rozprawy. Procedura przesiewowej



Proces LPBF: moc lasera, predkos¢ skanowania, odstep $cie-
zek, grubos¢ warstwy, strategia skanowania, atmosfera
Y
Nieréwnowagowa historia cieplna: szybkie krzepniecie, cykliczne po-
nowne nagrzewanie, duze gradienty temperatury, naprezenia wtasne
¥
Odziedziczony stan fazowo-defektowy: osnowa bo-
gata w ferryt, cechy struktury komérkowej i substruk-
turalnej, segregacja, tekstura krystalograficzna, defekty
¥
Modyfikacje po procesie wytwarzania: obrébka odprezajaca, prze-
sycanie oraz stabilizacja austenitu wspomagana dodatkiem Ni
¥
Oceniane wlasno$ci materiatu: sktad fazowy, twar-
dos¢, wlasnosci przy rozciaganiu i obcigzeniu uda-
rowym, parametry elektrochemiczne - OCB CPB EIS

;' Wspomagajaca analiza trendéw odpowiedzi korozyjnej oparta na de-

skryptorach: wytacznie w celu uporzgdkowania zmian parametru R, ,,, |

Rysunek 1: Schemat koncepcyjny powigzan miedzy procesem LPBE odziedziczonym stanem fazowo-
defektowym, modyfikacjg po wytworzeniu oraz odpowiedzig materialu SDSS 2507. Analiza trendéw
korozyjnych oparta na parametrze R, ,,, peini wytacznie funkcje wspomagajaca na poziomie deskrypto-
réw.

oceny korozyjnej pelni funkcje wspomagajacej analizy trendéw opartej na deskryptorach.
Zasadnicze wnioski oparto natomiast na bezposredniej charakterystyce mikrostrukturalnej,
badaniach mechanicznych oraz pomiarach elektrochemicznych przeprowadzonych metodami
CPP i EIS.

2 Luka badawcza i uzasadnienie podjecia tematu

W literaturze wskazuje sie na cztery powiazane luki badawcze, ktore stanowia uzasadnienie
podjecia tematyki niniejszej rozprawy. Po pierwsze, stale nierdzewne duplex i superduplex
wytwarzane metoda LPBF sa czesto oceniane przede wszystkim na podstawie stopnia zagesz-
czenia materiatu oraz wlasciwosci wytrzymatosciowych, chociaz ich przydatnosc¢ inzynierska
zalezy réwniez od rownowagi fazowej ferrytu i austenitu, morfologii defektéw, wskaznikéw od-
ksztalcen resztkowych, tekstury krystalograficznej, lokalnego sktadu chemicznego, podatnosci
na powstawanie faz wtérnych oraz odpowiedzi korozyjnej [5, 7]. Wysoka gestos¢ wzgledna jest
zatem warunkiem koniecznym, lecz niewystarczajacym do potwierdzenia wlasciwego stanu
strukturalno-fazowego materiatu.

Po drugie, odprezanie oraz wyzarzanie przesycajace stosowane po procesie wytwarzania sa
czesto interpretowane z wykorzystaniem poje¢ wypracowanych dla stali SDSS przerabianych
plastycznie lub spawanych [1, 3]. Takie przeniesienie interpretacyjne jest jednak niepetne,
poniewaz proces LPBF prowadzi do uksztattowania odmiennego stanu wyjSciowego materiatu:
mikrostruktury bogatej w ferryt, niejednorodnej chemicznie, zawierajacej defekty, wykazujacej
teksture krystalograficzng oraz obcigzonej odksztatceniami szczatkowymi [4, 7]. Odpowiedz
materialu na obrébke cieplng nalezy zatem ocenia¢ w odniesieniu do mikrostruktury odzie-



dziczonej po procesie LPBE obejmujacej zarowno sktad fazowy, jak i obecnos¢ defektéw, a nie
zakladac jej na podstawie zachowania konwencjonalnie wytwarzanych stali SDSS.

Po trzecie, dodatek niklu jest powszechnie traktowany jako bezposrednia strategia stabiliza-
¢ji austenitu. Chociaz Ni moze sprzyja¢ tworzeniu austenitu, jego wptyw w stali SDSS 2507
wytworzonej metoda LPBF nie jest automatycznie korzystny, poniewaz konncowa odpowiedz
materiatu zalezy od réwnowagi fazowej, cigglosci i wzajemnego powiazania faz, zastosowanej
obrobki cieplnej oraz lokalnego sktadu chemicznego [1, 3, 7]. Nadmierne wzbogacenie w
Ni moze przesuna¢ stan stopu w kierunku struktury bogatej w austenit, zamiast zréwnowa-
zonej struktury duplex. Moze rowniez wplywaé, w sposéb zalezny od przyjetego kryterium
oceny, na wytrzymatos¢, plastycznosé, odpowiedz udarowa, ciagtos¢ faz oraz zachowanie
elektrochemiczne.

Po czwarte, oparta na danych przesiewowa analiza odpowiedzi korozyjnej moze wspomagac
porzadkowanie trendéw wynikajacych ze sktadu chemicznego, parametréw procesu wytwa-
rzania, obrobki cieplnej oraz deskryptoréw elektrochemicznych, nie moze jednak zastepowac
bezposrednich wynikéw badann OCB CPB EIS ani obserwacji po badaniach korozyjnych [8, 9].
Deskryptory wyznaczone na podstawie modelu wymagajq jednoznacznie okreslonego zakresu
stosowalnosci i powinny by¢ traktowane jako wskazniki wspomagajace, a nie jako niezalezny
dowdd odpornosci na korozje lokalna.

Podjete badania sa zatem uzasadnione potrzebg oceny stali SDSS 2507 wytworzonej metoda
LPBF jako sprzezonego uktadu: proces wytwarzania - struktura - wtasciwosci - odpowiedz
korozyjna. Ich warto$¢ naukowa polega na identyfikacji zachowania zaleznego od zastosowanej
Sciezki technologicznej w przypadku stopu klasycznego oraz wariantéw z dodatkiem +3%
mas. Ni i +6% mas. Ni, a nie na wskazaniu jednego uniwersalnego optimum opartego na
gestosci, zawartosci Ni, temperaturze obrébki cieplnej lub pojedynczym wskazniku wtasciwosci
uzytkowych.

3 Cel, teza rozprawy i hipotezy robocze

Celem rozprawy jest okreslenie, w jaki sposéb obrébka cieplna zastosowana po procesie wytwa-
rzania oraz celowa modyfikacja sktadu chemicznego dodatkiem Ni wplywajq na mikrostrukture
odziedziczona po procesie LPBE wlasciwosci mechaniczne oraz zachowanie elektrochemiczne
stali SDSS 2507. W pracy poréwnano klasyczna stal UNS S32750/SDSS 2507 oraz dwa wa-
rianty modyfikowane niklem: SDSS 2507 +3% mas. Ni i SDSS 2507 +6% mas. Ni. Zastosowano
wspdlng baze procesu LPBF oraz $ciezki obrdbki cieplnej dobrane odrebnie dla poszczegdlnych
wariantéw stopu. Gléwna teza naukowa rozprawy zostata sformutowana nastepujaco:

Wtasciwosci uzytkowe stali SDSS 2507 wytworzonej metodq LPBF sq determinowane
przez sprzezony stan fazowy, defektowy i odksztatceniowy materiatu, wynikajgcy ze
sktadu chemicznego stopu, historii cieplnej procesu LPBF oraz obrébki zastosowanej
po wytworzeniu. Dodatek Ni oraz obrébka cieplna mogq modyfikowaé rownowage
ferrytyczno-austenityczng i odpowiedz materiatu. Optymalna $ciezka technologiczna
zalezy jednak od przyjetego kryterium oceny i nie ma charakteru uniwersalnego.



Zakres tego sformutowania zostat celowo ograniczony. Takie ujecie pozwala unikna¢ nadmier-
nych uogoélnien dotyczacych monotonicznego korzystnego wptywu dodatku Ni, uniwersalnej
poprawy odpornosci korozyjnej oraz kwalifikacji materiatu do zastosowan eksploatacyjnych
wylacznie na podstawie laboratoryjnych badan elektrochemicznych. W rozprawie zweryfiko-
wano trzy hipotezy robocze, oznaczone jako H1-H3, przy czym symbol ,,H” oznacza hipoteze
robocza:

H1. Hipoteza stabilizacji austenitu wspomaganej dodatkiem Ni. Celowy dodatek Ni
sprzyja zwiekszeniu udziatu austenitu w stali SDSS 2507 bezposrednio po wytworzeniu
metoda LPBF w poréwnaniu ze stopem standardowym. Nadmierne wzbogacenie stopu
w Ni moze jednak przesuwac sktad fazowy w kierunku struktury bogatej w austenit,
zamiast prowadzi¢ do uzyskania zréwnowazonej struktury duplex.

H2. Hipoteza sciezki obrdbki cieplnej po procesie wytwarzania. Wyzarzanie odprezajace
oraz przesycanie modyfikuja odziedziczony po procesie LPBF stan fazowy i defektowy
materialu poprzez odmienne Sciezki cieplne. Wyzarzanie odprezajace wplywa gltéwnie
na zachowany, bogaty w ferryt stan wyjsciowy, natomiast przesycanie umozliwia bardziej
efektywne odtworzenie rdwnowagi ferrytyczno-austenityczne;j.

H3. Hipoteza sprzezenia miedzy stanem fazowym, defektowym i odpowiedzia mate-
rialu. Wtasciwosci mechaniczne oraz zachowanie elektrochemiczne zalezg od sprzezo-
nego oddzialywania sktadu fazowego, stanu defektowego, niejednorodnosci orientacji
krystalograficznej, lokalnego sktadu chemicznego oraz warunkéw obroébki cieplnej, a
nie wylacznie od porowatosci, nominalnej zawartosci Ni lub temperatury obrébki.

4 Zakres badan i ograniczenia interpretacyjne

Zakres badan obejmuje klasyczny wariant stali SDSS 2507 wytworzony metoda LPBF oraz dwa
eksperymentalne warianty stopu modyfikowane dodatkiem Ni. Analizowany obszar obejmuje
stan po wytworzeniu, wybrane warianty wyzarzania odprezajacego oraz wybrane warianty
przesycania. Srodowiskiem elektrochemicznym byt naturalnie napowietrzony roztwér 3,5%
mas. NaCl o temperaturze 25 °C. Zakres analiz obejmowat SEM, XRD, EBSD, wybrane badania
TEM/STEM, pomiary twardosci, probe rozciagania, badanie udarnosci metodg Charpy’ego
na probkach bez karbu, a takze pomiary elektrochemiczne OCBE CPP i EIS oraz ograniczona

procedure przesiewowej analizy trendéw opartg na parametrze R, ;.

Badania nie zostaly zaprojektowane jako pelny eksperyment czynnikowy. Schematy obrdbki
cieplnej byly specyficzne dla poszczegdlnych wariantow stopu, dlatego poréwnania miedzy sto-
pami nalezy interpretowac jako poréwnania $ciezek technologicznych, a nie jako bezposrednie
poréwnania zaleznosci sktad chemiczny - temperatura - czas. Rozprawa nie obejmuje réwniez
oceny odpornosci zmeczeniowej, odpornosci na korozje naprezeniowa, odpornosci na korozje
szczelinowa, krytycznej temperatury korozji wzerowej, iloSciowej analizy gltebokosci wzerdw,
odpornosci korozyjnej chropowatej powierzchni w stanie po wytworzeniu, prognozowania
trwatosci eksploatacyjnej ani kwalifikacji w skali elementu konstrukcyjnego. Ograniczenia
te nie maja charakteru wylacznie formalnego. Wyznaczajq one granice miedzy uzasadniong
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laboratoryjna ocena przesiewowa a nadmierng interpretacjg wynikéw.

5 Materialy i plan badan eksperymentalnych

Przebadano trzy uktady materialu proszkowego: klasyczny wariant stali SDSS 2507, SDSS
2507 +3% mas. Ni oraz SDSS 2507 +6% mas. Ni. Proszki modyfikowane przygotowano przez
mieszanie proszku typu 2507 z proszkiem czystego niklu. Poniewaz proces mieszania proszkow
moze prowadzi¢ do zachowania lokalnej niejednorodnosci sktadu, stopy modyfikowane niklem
nalezy traktowac¢ jako eksperymentalne warianty sktadu chemicznego, a nie jako bezposrednie
odpowiedniki komercyjnej stali UNS S32750.

Nominalne sktady chemiczne trzech badanych uktadéw proszkowych zestawiono w tabeli 1.
Stopniowe zwiekszanie zawartosci Ni zastosowano w celu przesuniecia réwnowagi stabil-
nosci ferrytu i austenitu, natomiast towarzyszace temu zmiany zawartosci Cr, Mo oraz N
uwzgledniono w interpretacji sktadu fazowego i odpowiedzi korozyjnej materiatu.

Tabela 1: Nominalne sktady chemiczne badanych systeméw proszkowych, % mas.

Stop Fe Cr Ni Mo Mn Si N Cu C P S o

Klasyczna stal SDSS 2507 reszta 25,0 6,3 3,8 0,4 0,35 0,30 0,15 0,016 0,024 0,001 0,017
SDSS 2507 +3% mas. Ni reszta 24,4 9,1 3,7 0,4 0,29 0,30 0,14 0,016 0,023 0,001 0,016
SDSS 2507 +6% mas. Ni reszta 23,7 11,9 3,6 0,4 0,28 0,30 0,14 0,015 0,023 0,001 0,016

Wybrane parametry procesu LPBF wynosily: P = 180W, v = 300mms ™!, h = 120 pm oraz
t = 30um, co odpowiadato objetoéciowej gestosci energii Vi, = 166,7J mm>. Jak pokazano
na rysunku 2, przesiewowa ocena okna procesowego oparta na analizie porowato$ci uzasadnia
wybdr tych parametréw jako wspdlnej bazy procesu wytwarzania o matej porowatosci. Wybér
ten nie powinien by¢ jednak interpretowany jako wskazanie zoptymalizowanego stanu me-
talurgicznego materialu w odniesieniu do wszystkich kryteriow fazowych, mechanicznych i
korozyjnych.

Probki do badan metalograficznych i elektrochemicznych wycinano z wydrukowanych prébek,
w uzasadnionych przypadkach wzdtuz zdefiniowanych ptaszczyzn odniesionych do kierunku
wytwarzania. Nastepnie prébki inkludowano w zywicy epoksydowej, szlifowano na papierach
SiC, polerowano z uzyciem zawiesin diamentowych oraz krzemionki koloidalnej, a nastepnie
trawiono elektrochemicznie w roztworze kwasu szczawiowego w celu ujawnienia mikrostruk-
tury. W przypadku poréwnan elektrochemicznych zachowano stata powierzchnie eksponowang
oraz jednakowy sposob koncowego przygotowania powierzchni. Informacje te uwzgledniono,
poniewaz sposdéb przygotowania powierzchni oraz orientacja przekroju wzgledem kierunku
wytwarzania moga wplywac na jakos¢ wynikéw SEM/EBSD, a takze na parametry charaktery-
zujace zachowanie elektrochemiczne i korozyjne materiatu.

Macierz obrdbki cieplnej po procesie wytwarzania, opracowang odrebnie dla poszczegdlnych
wariantéw stopu, przedstawiono w tabeli 2. Oznaczenie FC odnosi sie do chtodzenia z piecem,
natomiast WQ oznacza chtodzenie w wodzie. Poniewaz schematy obrébki cieplnej nie tworzyty
pelnego ukladu czynnikowego dla trzech analizowanych uktadéw stopowych, poréwnania
miedzy stopami interpretowano jako trendy zalezne od zastosowanej sciezki technologicznej, a
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Rysunek 2: Przesiewowa ocena okna procesowego LPBF dla stali SDSS 2507 oparta na analizie porowa-
tosci: (a) zestaw parametrow P1-P6 z zastosowaniem podgrzewania wstepnego, (b) seria parametréw
A-D, (c) udzial powierzchniowy porowatosci w funkcji objetosciowej gestosci energii. Rysunek uzasadnia
wybdr wspolnych parametréow procesu LPBF umozliwiajacych uzyskanie matej porowatosci, nie stanowi
jednak potwierdzenia spelienia kryteriéw metalurgicznych, mechanicznych ani korozyjnych materiatu.



nie jako bezposrednie efekty zaleznosci temperatura - czas - sktad chemiczny.

Tabela 2: Macierz obrébki cieplnej specyficzna dla wariantu stopu.

Skiad stopu Stan Temperatura  Czas Chlodzenie/klasa
Klasyczna SDSS 2507  AS - - stan po druku
SR300 300°C 5h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SR400 400°C 1h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SR550 550°C 5h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SA1100 1100°C 15min WQ, przesycanie
SDSS 2507 +3% mas. Ni AS - - stan po druku
SR400 400°C 1h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SR450 450°C 1h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SR500 500°C 1h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SR550 550°C 1h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SA1100 1100°C 15min  WQ, przesycanie
SDSS 2507 +6% mas. Ni AS - - stan po druku
SR350 350°C 2h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SR425 425°C 1h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SR525 525°C 1h FC, wyzarzanie odpreza-
jace
SA1150 1150°C 10 min WQ, przesycanie

6 Metody badawcze

Metodyka badan zostata zaprojektowana jako zintegrowany uktad komplementarnych tech-
nik badawczych. Metode SEM zastosowano do obserwacji morfologii oraz cech zwiazanych
z obecnoscig defektéw. Metode XRD wykorzystano do identyfikacji faz oraz poréwnawczej
oceny parametréw poszerzenia reflekséw dyfrakcyjnych. Metoda EBSD postuzyta do okreslenia
udziatu faz w analizowanych obszarach, morfologii ziaren, relacji orientacji krystalograficznych,
charakterystyki granic, parametréw KAM, GROD i GOS oraz deskryptoréw tekstury. Techniki
TEM/STEM, SAED oraz STEM-EDS zastosowano do wybranej oceny zjawisk w skali nanome-
trycznej. Pomiary twardosci, proby rozciagania oraz badania udarnosci Charpy’ego na prébkach
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bez karbu wykorzystano do oceny odpowiedzi mechanicznej materiatu. Pomiary OCB CPP
oraz EIS postuzyly do charakterystyki odpowiedzi elektrochemicznej. Dodatkowo zastosowano

ograniczong procedure uczenia maszynowego oparta na parametrze R ktdrej celem byto

p.app>
uporzadkowanie trendéw odpowiedzi korozyjnej w granicach przyjetego zakresu interpretacji.
Metode XRD zastosowano wraz z analiza Williamsona-Halla jako podejscie o charakterze
opisowym, stuzace do poréwnawczej oceny poszerzenia reflekséw dyfrakcyjnych, a nie jako
bezwzgledny pomiar naprezen resztkowych lub gestosci dyslokacji [10]. Parametry granic
wyznaczone metoda EBSD interpretowano z wykorzystaniem koncepcji krystalograficznego
opisu granic, w tym - tam, gdzie byto to uzasadnione - klasyfikacji granic zblizonych do CSL[11].
Wyniki OCB CPP oraz EIS traktowano jako laboratoryjne parametry elektrochemiczne, przy
czym wnioski dotyczace korozji lokalnej ograniczono do zakresu wynikajacego z mozliwosci
badan elektrochemicznych oraz zasad interpretacji korozji wzerowej [8, 9].

Gléwne metody charakterystyki i badan, wraz z przyjetymi ograniczeniami interpretacyjnymi,
zestawiono w tabeli 3. Okreslenie tych granic jest istotne, poniewaz zadna pojedyncza metoda
badawcza nie pozwala samodzielnie potwierdzi¢ réwnowagi fazowej, stanu wydzielen w skali
nanometrycznej, wtasciwosci mechanicznych oraz odpornosci korozyjnej materiatu.

Tabela 3: Metody badawcze i przyjete ograniczenia interpretacyjne.

Metoda Dostarczane informacje Ograniczenie interpretacyjne
SEM/EDS Mikrostruktura, cechy jeziorek przetopienia i Ograniczona przydatnos¢ do identyfikacji
defektéw oraz lokalny sktad chemiczny w wydzielen w skali nanometrycznej oraz oceny
skali mikrometrowej sktadu chemicznego zaleznego od zawartosci
azotu.
XRD Identyfikacja faz oraz poréwnawcza analiza Metoda nie umozliwia bezwzglednego
poszerzenia reflekséw dyfrakcyjnych wyznaczenia naprezen resztkowych, gestosci

dyslokacji ani udziatu faz bez rygorystycznej
korekgji i ilosciowego dopasowania profilu

dyfrakcyjnego.

EBSD Udzial faz wyznaczony w analizowanych Wryniki odnosza sie do analizowanego
obszarach, tekstura, dezorientacja obszaru; nie stanowia pelnoobjetosciowej
krystalograficzna oraz parametry granic oceny réwnowagi fazowej ani bezwzglednej

miary energii zmagazynowane;j.

TEM/STEM Wybrane dowody dotyczace struktury Ocena lokalna; brak wydzielen w jednym
nanometrycznej i substruktury obszarze analizy nie potwierdza ich

globalnego braku w materiale.
Badania mecha- Twardos$¢, wlasciwosci przy rozciaganiu oraz Wyniki zaleza od geometrii i orientacji

niczne udarnos¢ probek bez karbu probek; wartosSci energii Charpy’ego dla
probek bez karbu maja wyltacznie charakter
poréwnawczy.
OCP/CPP/EIS Laboratoryjne parametry odpowiedzi Nie stanowig podstawy do kwalifikacji
elektrochemicznej odpornosci korozyjnej w warunkach

eksploatacyjnych bez statystyki wzeréw,
wyznaczenia CPT lub badan dlugotrwalej

ekspozycji.
Analiza  przesie- Porzadkowanie trendéw na poziomie Nie stanowi predykcji mozliwej do
wowa z wykorzy- wybranych parametréw opisowych uogdlnienia ani niezaleznego potwierdzenia
staniem ML odpornosci korozyjnej.




7 Gléwne wyniki

Wybrany zestaw parametréw procesu LPBF stanowil wspdlng podstawe technologiczna o
niskiej porowatosci, umozliwiajaca poréwnawcza ocene wptywu sktadu chemicznego stopu
oraz obrobki cieplnej. Przyjecie takiej bazy procesowej byto niezbedne do poréwnania analizo-
wanych stanow materiatu. Nie oznaczato jednak samo w sobie odtworzenia zrdwnowazonej
mikrostruktury duplex.

Materialy proszkowe charakteryzowaly sie przewaznie kulista morfologig czastek, przy czym
obserwowano réwniez czastki satelitarne oraz lokalne nieregularnosci morfologiczne. Materiat
proszkowy SDSS 2507 4+6% mas. Ni wykazywat nieznaczne przesuniecie rozktadu wielkosci cza-
stek w kierunku wiekszych $rednic w poréwnaniu z proszkiem klasycznej stali SDSS 2507 oraz
wariantem SDSS 2507 +3% mas. Ni. Cecha ta zostala uwzgledniona jako potencjalna zmienna
zwigzana z materialem proszkowym w interpretacji poréwnawczej miedzy analizowanymi
wariantami stopu.

Wyniki dotyczace sktadu fazowego wykazaty, ze klasyczna stal SDSS 2507 oraz wariant SDSS
2507 +3% mas. Ni pozostawaly silnie wzbogacone w ferryt po procesie LPBF oraz po wyzarzaniu
odprezajacym. Przesycanie w temperaturze 1100 °C doprowadzito w klasycznej stali SDSS
2507 do uzyskania w przyblizeniu zréwnowazonych udziatéw faz w mapowanych obszarach,
wynoszacych 50,9% a-Fe oraz 49,1% y-Fe. W przeciwienistwie do tego, wariant SDSS 2507
+3% mas. Ni po przesycaniu w temperaturze 1100 °C stat si¢ bogaty w austenit, osiagajac
udziatl y-Fe réwny 69,4%. Wariant SDSS 2507 +6% mas. Ni wykazywatl podwyzszony udziat
austenitu juz w stanie po wytworzeniu oraz po wyzarzaniu odprezajacym: 52,1% y-Fe w stanie
AS, 54,2% po SR350 i SR425, 60,8% po SR525 oraz 89,1% po SA1150. Wyniki te wskazuja, ze
dodatek Ni sprzyjat stabilizacji austenitu, jednak jego wptyw nie miat charakteru uniwersalnie
korzystnego ani monotonicznego. W szczegélnosci stan SDSS 2507 +6% mas. Ni po SA1150
przekroczyt docelowy zakres réwnowagi fazowej typowy dla struktury duplex i stat sie silnie
wzbogacony w austenit.

Sciezke zmian réwnowagi fazowej, okre$lona na podstawie mapowanych obszaréw, podsumo-
wano na rysunku 3. Rysunek ten stanowi gtéwne zrédto danych EBSD dotyczacych ewolucji
udziatu faz, poniewaz poréwnuje stany graniczne - po wytworzeniu oraz po przesycaniu - dla
klasycznego wariantu stali SDSS 2507 oraz wariantéw stopowych SDSS 2507 +3% mas. Ni i
SDSS 2507 +6% mas. Ni.

Analiza granic oraz relacji orientacji krystalograficznych wykonana metodgq EBSD wspierata
interpretacje ponownego tworzenia austenitu jako procesu kontrolowanego przemiang fazows.
W przypadku wariantu stopowego SDSS 2507 +3% mas. Ni przesycanie w temperaturze 1100 °C
zwiekszyto udzial dtugosci granic X3 w obrebie tej samej fazy oraz doprowadzito do powstania
populacji dezorientacji na granicach miedzyfazowych ferryt-austenit. Populacje te byly zgodne
z relacjami orientacji Kurdjumowa-Sachsa i Nishiyamy-Wassermanna, charakterystycznymi
dla przemian fazowych. Zmiany parametréw KAM, GROD i GOS wskazywaly na zmniejszenie
lokalnej niejednorodnosci orientacji krystalograficznej po przesycaniu. Wielkosci wyznaczone
metoda EBSD wykorzystano jako poréwnawcze wskazniki niejednorodnosci orientacyjnej, a
nie jako bezposrednie miary naprezen resztkowych.



+3 Ni SA1100

100 pm

Rysunek 3: Sciezka zmian réwnowagi fazowej wyznaczona metoda EBSD dla wybranych stanéw stali
SDSS 2507 wytworzonej metoda LPBF: klasycznego wariantu stopu oraz wariantéw z dodatkiem +3%
mas. Ni i +6% mas. Ni. Mapy poréwnuja stany bogate w ferryt, zblizone do struktury duplex oraz bogate
w austenit, z wykorzystaniem udziatéw faz okreslonych w mapowanych obszarach. Podane wartosci
nalezy traktowac jako parametry opisowe EBSD odnoszace sie do analizowanych obszaréw, a nie jako
objetosciowe udzialy faz w calym wytworzonym elemencie.

Wyniki badan XRD nie wykazaty uniwersalnego trendu odbudowy strukturalnej. W klasycznym
wariancie stopu wyzarzanie odprezajace doprowadzitlo do zmniejszenia parametréw poszerze-
nia reflekséw dyfrakcyjnych ferrytu, natomiast stopy modyfikowane dodatkiem Ni wykazywaty
odpowiedZ niemonotoniczna. W przypadku wariantu SDSS 2507 +6% mas. Ni stan wyzarzony
odprezajaco SR425 charakteryzowat sie najwiekszym wzrostem poszerzenia reflekséw, podczas
gdy stan wyzarzony odprezajaco SR525 wykazywal najwieksza niejednorodnos¢ orientacji
krystalograficznej okreslong na podstawie parametru KAM. Zestawione dyfraktogramy XRD
wariantu SDSS 2507 +6% mas. Ni, przedstawione na rysunku 4, stanowig podstawe jakoscio-
wej identyfikacji faz dla stanu po wytworzeniu AS, stanéw wyzarzonych odprezajaco SR350,
SR425 i SR525 oraz stanu po przesycaniu SA1150. W niniejszej analizie wykorzystano je jako
jakosciowe potwierdzenie ewolucji reflekséw ferrytu i austenitu, a nie jako substytut analizy
udziatu faz w mapowanych obszarach wykonanej metoda EBSD.

Uzyskane wyniki nie uzasadniaja zatem uproszczonej interpretacji, zgodnie z ktéra wzrost
temperatury obrébki cieplnej musi prowadzi¢ do postepujacej odbudowy strukturalnej mate-
riatu. Analiza TEM/STEM klasycznego wariantu stopu w stanie SR550 ujawnila nanometryczny
i substrukturalny kontrast w osnowie ferrytycznej. Nie potwierdzono jednak obecnosci wy-
dzielen fazy sigma, fazy chi ani azotkéw chromu w analizowanym obszarze na podstawie
zastosowanych technik TEM/STEM, SAED oraz STEM-EDS. Obserwacje te nalezy ograniczy¢
do wybranego obszaru analizy oraz granic wykrywalnosci zastosowanych metod.

Zachowanie mechaniczne materiatu odzwierciedlato kompromis pomiedzy wytrzymatoscia,
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Rysunek 4: Dyfraktogramy XRD stopu SDSS 2507 +6% mas. Ni wytworzonego metoda LPBF w stanach
AS, SR350, SR425, SR525 oraz SA1150. Refleksy ferrytyczne i austenityczne oznaczono odpowiednio
jako a-Fe oraz y-Fe. Dyfraktogramy stanowia jakosciowe potwierdzenie identyfikacji faz i nie powinny
by¢ interpretowane jako ilosciowy pomiar udziatu faz.

plastycznoscia i odpornoscig na obcigzenia udarowe. Stany po wytworzeniu oraz po wyzarzaniu
odprezajacym charakteryzowaly sie wyzsza twardoscia i wytrzymatoscia, natomiast przesycanie
prowadzito do zwiekszenia wydtuzenia oraz poprawy odpowiedzi udarowej, przy jednoczesnym
obnizeniu wytrzymatoéci. Sciezka technologiczna obejmujaca wariant SDSS 2507 +3% mas. Ni
w stanach po wyzarzaniu odprezajacym SR400/SR450 zapewnita najwyzszy poziom wytrzy-
matos$ci na rozciaganie, osiagajacy okoto 1414 MPa. Stany po przesycaniu byly korzystniejsze z
punktu widzenia plastycznosci oraz energii pochtanianej podczas préby udarnosci, natomiast
wybrane stany po wytworzeniu AS oraz po wyzarzaniu odprezajacym SR wariantu SDSS 2507
+6% mas. Ni stanowity korzystny kompromis miedzy plastycznoscia a odpowiedzia udarowgq
bez zastosowania przesycania. Zaobserwowane zalezno$ci wskazuja, ze stan optymalny zalezy
od przyjetego kryterium oceny wilasciwosci mechanicznych. Wysoka wytrzymatos¢ stanow
PO wytworzeniu oraz po wyzarzaniu odprezajacym jest zgodna z ferrytycznym charakterem
sktadu fazowego, rozdrobnieniem mikrostruktury wynikajacym z procesu LPBF oraz zachowana
niejednorodnoscig orientacji krystalograficznej i stanu odksztalcenia. Przesycanie sprzyjato
natomiast akomodacji odksztalcenia zwigzanej z obecnoscig austenitu oraz poprawiato poréw-
nawcze wydtluzenie i odpowiedz udarowa prébek bez karbu, lecz jednoczes$nie zmniejszato
udzial mechanizméw umocnienia odziedziczonych po procesie LPBE

Poréwnanie wytrzymatosci na rozciagganie przedstawiono na rysunku 5. Rysunek ten stuzy
jednoznacznemu zobrazowaniu obnizenia wytrzymatosci zwigzanego z przesycaniem oraz
przewagi wytrzymatosciowej sciezki technologicznej obejmujacej wariant SDSS 2507 +3% mas.
Ni w stanach SR400/SR450. Przedstawione wartosci nalezy interpretowac jako poréwnawcze
wyniki proby rozciagania, wlasciwe dla zastosowanej geometrii probek oraz przyjetej macierzy
wariantow procesowych.

Klasyfikacja odpowiedzi elektrochemicznej réwniez zalezata od przyjetego parametru oceny. Pa-
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Rysunek 5: Zestawienie wytrzymatosci na rozciaganie dla wybranych Sciezek stop-stan obrobki stali SDSS
2507 wytworzonej metoda LPBE Wykres wskazuje na wysoka wytrzymatos¢ stanéw po wytworzeniu
oraz po wyzarzaniu odprezajacym, a takze na obnizenie wytrzymatosci po przesycaniu. Stupki btedéw
przedstawiaja rozrzut danych dostepny dla wynikéw préby rozciagania.

rametry Joo, Ry, Eyy, E,p, Oraz rezystancja przeniesienia tadunku R, wyznaczona na podstawie
pomiardw EIS nie wskazaty jednego, uniwersalnego stanu optymalnego. W obrebie klasycznego
wariantu stopu korzystna sciezka byt stan SR400. Dla wariantu +3% mas. Ni korzystne wyniki
uzyskano w stanach SR500/SR550 w odniesieniu do parametréw wyznaczanych na podstawie
CPP oraz w stanach SR450/SR550 w odniesieniu do wartosci R, wyznaczanej metoda EIS. Dla
wariantu +6% mas. Ni stan SR350 byt korzystny z punktu widzenia parametréw przebicia i
repasywacji, natomiast stan SR525 - z punktu widzenia parametréw zwigzanych z oporem
elektrochemicznym. Wyniki te stanowig laboratoryjna klasyfikacje oparta na parametrach
elektrochemicznych. Nie potwierdzaja one dlugotrwatej odpornosci korozyjnej w warunkach
eksploatacyjnych, odpornosci na korozje wzerowa, odpornosci na korozje szczelinowa, odpor-
nosci na korozje naprezeniowa ani odpornosci ocenianej na podstawie krytycznej temperatury
korozji wzerowej. Reprezentatywne wyniki elektrochemiczne dla wariantu SDSS 2507 +6%
mas. Ni przedstawiono na rysunku 6. Odpowiedz CPP dla stanu SR350 wykorzystano jako
reprezentatywna dla sciezki zwiazanej z przebiciem warstwy pasywnej i repasywacja, natomiast
odpowiedz EIS dla stanu SR525 reprezentuje Sciezke zwiazang z parametrami oporowymi.
Przedstawione wykresy nalezy interpretowac jako reprezentatywne przebiegi i parametry
elektrochemiczne, a nie jako statystyczny dowdd trwatosci korozyjnej materialu w warunkach
eksploatacyjnych.

Procedura przesiewowej oceny odpowiedzi korozyjnej z wykorzystaniem uczenia maszynowego
wykazata wysoka zgodnos¢ wewnetrzng dla parametru R, ,,,,, uzyskujac wartosci R*=0,9786,
MAE = 0,0025 oraz RMSE = 0,0040. Na przewidywang odpowiedz wptywaty deskryptory
zwiazane z zawarto$cig Ni, Cr i Mo, wartoscig PREN, obrdébka cieplna, procesem wytwarzania
oraz Srodowiskiem, przy czym wptyw Ni miat charakter nieliniowy. Nalezy jednak podkresli¢, ze
dane dotyczace wariantu +3% mas. Ni znajdowaly sie w zakresie danych treningowych modelu.
Z tego wzgledu uzyskane miary jakosci nalezy interpretowac jako potwierdzenie zgodnosci
wewnetrznej modelu, a nie jako jego walidacje zewnetrzng. Zastosowana procedura jest uzy-
teczna jako narzedzie porzadkowania trendéw na poziomie wybranych parametréw opisowych,
nie zas jako samodzielny predyktor odpornosci korozyjnej. Architekture przesiewowej analizy
korozyjnej oraz przewidywane projekcje parametréw opisowych przedstawiono na rysunku 7.
Rysunek ten zamieszczono wylacznie w celu udokumentowania sposobu uporzadkowania

trendéw parametru R Nie nalezy go interpretowac jako bezposredniego dowodu sktadu

p,app*
chemicznego warstwy pasywnej, zachowania korozyjnego rozdzielonego na poszczegdlne fazy
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Rysunek 6: Reprezentatywne odpowiedzi elektrochemiczne dla wybranych stanéw wariantu +6% mas.
Ni: (a) krzywa CPP dla stanu SR350, wykorzystana jako reprezentatywna dla sciezki zwigzanej z parame-
trami przebicia warstwy pasywnej i repasywacji, oraz (b) odpowiedz EIS w postaci wykreséw Nyquista
i Bodego dla stanu SR525, wykorzystana jako reprezentatywna dla Sciezki zwigzanej z parametrami
oporowymi. Dopasowanie wynikéw EIS zastosowano jako poréwnawczy parametr opisowy, przy czym
pozostaje ono zalezne od przyjetego modelu.
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Rysunek 7: Architektura modelu oraz trendy odpowiedzi korozyjnej na poziomie analizy przesiewowe;:
(a) architektura sieci neuronowej, (b) warunkowa projekcja odpowiedzi zwigzanej z zawartoscia Ni,
(c) projekcja wplywu pierwiastkéw stopowych, (d) tréjkatna projekcja PREN-SPER. Kolor znacznikéw
odpowiada przewidywanej wartosci Ry, .., Rysunek odtworzono z czedci rozprawy poswieconej przesie-
wowej analizie korozyjnej i nalezy go interpretowac wylgcznie jako dowdd wspomagajacy na poziomie
parametréw opisowych.

W tabeli 4 przedstawiono logike doboru stanu materialu w zaleznosci od przyjetego kryterium
oceny, wyprowadzona na podstawie wynikéw badan eksperymentalnych. W zestawieniu wyod-
rebniono kryteria zwigzane z rownowaga fazowa, wytrzymatoscia, plastycznoscia, odpowiedzia
udarowa, parametrami wyznaczonymi na podstawie CPB wskaznikami oporowymi okreslonymi
metodq EIS oraz parametrami analizy przesiewowej. Takie rozdzielenie kryteriéw pozwala
unikna¢ sugestii, ze mozliwe jest wskazanie jednego, uniwersalnego stanu optymalnego.
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Tabela 4: Zestawienie preferowanych $ciezek technologicznych dla badanych wariantéw stopowych
stali SDSS 2507 wytworzonych metoda LPBF w zaleznosci od przyjetego kryterium oceny.

Kryterium wyboru Preferowana Sciezka Podstawa interpretacji

Przywrdcenie rownowagi fa- Klasyczna stal SDSS 2507 Najblizsze odtworzenie zréwnowazonego sktadu

ZOWej SA1100 fazowego ferryt-austenit wedtug wynikéw
mapowania EBSD.

Maksymalna wytrzymatos¢ SDSS 2507 +3% mas. Ni Najkorzystniejsza sciezka pod wzgledem

na rozcigganie SR400/SR450 wytrzymatosci; zachowanie bogatego w ferryt
stanu materiatu uksztaltowanego w procesie LPBE
Plastycznos¢ Stany po przesycaniu Poprawa wydluzenia wzgledem

wysokowytrzymatych stanéw po wytworzeniu i po
wyzarzaniu odprezajacym.
Odpowiedz udarowa probek Stany po przesycaniu oraz wy- Lepsza poréwnawcza odpowiedz udarowa; nie

bez karbu brane stany AS/SR wariantu nalezy jej utozsamiaé ze standardowa udarnoscia
+6% mas. Ni Charpy’ego na prébkach z karbem V.

Przebicie warstwy pasywnej SDSS 2507 +6% mas. Ni SR350 Najkorzystniejsze zachowanie w zakresie

i repasywacja przebicia i repasywacji wedtug parametréw

wyznaczonych metoda CPP

Parametry zwiazane z opo- SDSS 2507 +6% mas. Ni SR525 Korzystne trendy parametréw oporowych

rem elektrochemicznym wyznaczonych na podstawie wynikéw CPP/EIS.

Zréwnowazona odpowiedz SDSS 2507 +3% mas. Ni SR500 Najkorzystniej zrdwnowazona odpowiedz

CPP w wariancie +3% mas. oceniana metoda CPP w grupie stanéw wariantu

Ni +3% mas. Ni.

8 Zintegrowana dyskusja wynikéw

Uzyskane wyniki wspieraja hipotezy robocze w granicach badanego zakresu. Dodatek Ni
przesuwat sktad fazowy w kierunku wiekszego udziatu austenitu, co jest zgodne z zasadami
stabilnosci fazowej stali nierdzewnych duplex [1, 3]. Efekt ten nie mial jednak charakteru
liniowo korzystnego w analizowanych warunkach procesu LPBE Wyzarzanie odprezajace
modyfikowatlo stan materiatu odziedziczony po procesie LPBE lecz nie prowadzito w spos6b
pewny do odtworzenia réwnowagi duplex, podczas gdy przesycanie zapewniato najsilniejsze
odtworzenie austenitu, zgodnie z aktualnymi wynikami badan dotyczacych obrébki cieplnej stali
SDSS wytwarzanych metodami LPBF/PBF-LB [ 6, 7]. Wtasciwosci mechaniczne oraz zachowanie
elektrochemiczne zalezaty od tacznego oddzialywania sktadu fazowego, stanu defektowego i
stanu odksztalcenia, a nie od pojedynczej zmienne;.

Najwazniejszym argumentem naukowym rozprawy jest koncepcja sciezki technologiczne;j.
Materiat nie jest klasyfikowany wytacznie na podstawie sktadu chemicznego, lecz przez prze-
bieg technologiczny, ktéry doprowadzit do uzyskania okreslonego sktadu fazowego, niejedno-
rodnosci orientacji krystalograficznej, stanu defektowego, wtasciwosci mechanicznych oraz
parametréow elektrochemicznych. Z tego wzgledu w rozprawie wskazano kilka preferowanych
stanéw materiatu, a nie jeden uniwersalny stan optymalny.

Klasyczny wariant stopu w stanie po przesycaniu SA1100 jest odpowiedni do odtworzenia
réwnowagi fazowej w analizowanej macierzy badawczej. Sciezka obejmujaca wariant +3%
mas. Ni w stanach po wyzarzaniu odprezajacym SR400/SR450 jest wtasciwa z punktu widzenia
uzyskania maksymalnej wytrzymatosci na rozcigganie. Stany po wyzarzaniu odprezajacym
SR350 i SR525 wariantu +6% mas. Ni sa preferowane w odniesieniu do r6znych parametréow
elektrochemicznych. Przesycanie jest korzystne z punktu widzenia plastycznosci i odpowiedzi
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udarowej, lecz nie sprzyja zachowaniu wysokiej wytrzymatosci.

Model przesiewowej analizy korozyjnej nalezy zatem interpretowac¢ wylacznie jako narzedzie
wspomagajace na poziomie parametréw opisowych. Nie stanowi on dowodu odpornosci ko-
rozyjnej w warunkach eksploatacyjnych. Podobnie brak potwierdzenia obecnosci wydzielen
fazy sigma, fazy chi lub azotké4w chromu w wybranym obszarze analizowanym metodami
TEM/STEM nie dowodzi ich globalnego braku w skali calego materiatu. Przyjete ograniczenia
interpretacyjne pozwalaja zachowac rozréznienie miedzy bezposrednimi dowodami ekspery-
mentalnymi, ich interpretacja oraz ekstrapolacja wynikéw.

9 Weryfikacja hipotez

Hipotezy badawcze zostaly potwierdzone w granicach badanego obszaru eksperymentalnego.

Hipoteza H1 zostala potwierdzona, poniewaz dodatek Ni zwiekszat udziat austenitu wyzna-
czony metoda EBSD w badanych wariantach stali SDSS 2507 wytworzonych metoda LPBE
Jednoczesnie stan SDSS 2507 +6% mas. Ni po przesycaniu SA1150 stat sie silnie bogaty w
austenit, co potwierdza, ze nadmierne wzbogacenie stopu w Ni moze przesuna¢ jego sktad
fazowy poza pozadany zakres rownowagi ferrytyczno-austenitycznej wtasciwy dla struktury
duplex.

Hipoteza H2 zostala potwierdzona, poniewaz wyzarzanie odprezajace modyfikowato stan
fazowy i defektowy odziedziczony po procesie LPBE lecz nie prowadzito w sposéb niezawodny
do odtworzenia réwnowagi fazowej duplex, podczas gdy przesycanie powodowato najsilniejsze
ponowne zrownowazenie udzialu ferrytu i austenitu w ramach badanej macierzy obrébki
cieplnej.

Hipoteza H3 zostala potwierdzona, poniewaz wtasciwosci mechaniczne i zachowanie elektro-
chemiczne zalezaly od przyjetego kryterium oceny. Byly one determinowane przez sprzezone
oddziatywanie sktadu fazowego, stanu defektowego, niejednorodnosci orientacji krystalogra-
ficznej, lokalnego sktadu chemicznego oraz Sciezki obrébki cieplnej, a nie wylacznie przez
porowato$¢, nominalng zawarto$¢ Ni lub temperature obrébki cieplne;j.

W zwiazku z tym gltéwny cel badawczy rozprawy zostal osiggniety. W pracy okreslono, w
jaki sposéb modyfikacja sktadu chemicznego dodatkiem Ni oraz obrébka cieplna po procesie
wytwarzania wplywaja na mikrostrukture odziedziczona po LPBE wtasciwosci mechaniczne
oraz laboratoryjne zachowanie elektrochemiczne stali SDSS 2507. Opracowano réwniez ramy
doboru $ciezek obejmujacych wariant stopu i obrébke cieplna, zalezne od przyjetego kryterium
oceny i ograniczone do analizowanego zakresu eksperymentalnego.

10 Gléwne wnioski
1. Wybrane warunki procesu LPBF stanowily wspdlna podstawe technologiczna o niskiej

porowatosci, umozliwiajacq porownawczg ocene analizowanych sciezek obejmujacych
wariant stopu oraz obrébke cieplna. Sama niska porowato$¢ nie byta jednak wystarczaja-
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cym kryterium potwierdzajacym uzyskanie réwnowagi fazowej duplex, wlasciwego stanu
mikrostrukturalnego ani spelnienia kryteriéw odpornosci korozyjne;j.

. Sktad fazowy materiatu wykazywat silng zaleznos¢ od wariantu stopu oraz zastosowanej
obrdbki cieplnej. Klasyczny wariant stopu oraz wariant +3% mas. Ni pozostawaly bogate
w ferryt po procesie LPBF i po wyzarzaniu odprezajacym, natomiast istotne ponowne
zrownowazenie udziatu ferrytu i austenitu wymagato zastosowania przesycania. Wariant
+6% mas. Ni wykazywatl znaczacy wzrost udziatu austenitu wyznaczonego w mapowanych
obszarach, obejmujacy stany po wytworzeniu AS oraz po wyzarzaniu odprezajacym SR
zblizone do struktury duplex. Jednoczesnie stan po przesycaniu SA1150 prowadzit do
uzyskania sktadu fazowego silnie wzbogaconego w austenit.

. Wyzarzanie odprezajace nie prowadzito do uniwersalnego trendu zmian odpowiadajacych
zdrowieniu mikrostruktury. Parametry opisowe wyznaczone metodami XRD i EBSD wy-
kazywaly odpowiedzi zalezne od wariantu stopu oraz niemonotoniczny charakter zmian.
Jednoczesnie badania TEM/STEM klasycznego wariantu stopu w stanie po wyzarzaniu
odprezajacym SR550 nie potwierdzily obecnosci wydzielen fazy sigma, fazy chi ani azotkéw
chromu w analizowanym obszarze. Obserwacja ta ma charakter lokalny i nie dowodzi
globalnego braku tego typu cech mikrostrukturalnych.

. Wlhasciwosci mechaniczne oraz zachowanie elektrochemiczne byly zalezne od przyjetego
kryterium oceny. Stany po druku oraz po wyzarzaniu odprezajacym sprzyjaty zachowaniu
wysokiej wytrzymatosci, natomiast przesycanie korzystnie wplywato na plastycznos¢ i
udarnos¢, przy jednoczesnym obnizeniu wytrzymatosci. Parametry opisowe wyznaczone na
podstawie pomiaréw elektrochemicznych CPP i EIS nie pozwolily na wskazanie jednego,
uniwersalnego optimum elektrochemicznego.

. Gléwnym wkladem rozprawy do rozwoju wiedzy w zakresie inzynierii materiatowej jest
opracowanie mapy Sciezek technologicznych zaleznych od przyjetego kryterium oceny,
taczacej proces LPBE modyfikacje sktadu chemicznego dodatkiem Ni, obrébke cieplna,
sktad fazowy, wlasciwo$ci mechaniczne, laboratoryjne parametry elektrochemiczne oraz
ograniczong analize przesiewowgq opartg na parametrze pozornej rezystancji polaryzacyjnej

Rp,app‘
porzadkowania trendéw witasciwe dla analizowanego zbioru danych, a nie jako walida-

Procedure uczenia maszynowego nalezy interpretowac wylacznie jako narzedzie

cje odpornosci korozyjnej w warunkach eksploatacyjnych ani jako przenoszalny model
predykeji zachowania korozyjnego.

11 Oryginalny wklad naukowy

Oryginalny wkiad niniejszej rozprawy nie sprowadza sie do wskazania jednego optymalnego

poziomu dodatku Ni ani jednego wariantu obrébki cieplnej, ktére mozna byloby uzna¢ za
uniwersalnie najkorzystniejsze dla stali SDSS 2507 wytworzonej metoda LPBE Wktad ten
polega na opracowaniu ram interpretacyjnych i doboru Sciezek technologicznych, wtasciwych

dla analizowanego procesu oraz ograniczonych zakresem uzyskanych dowodéw eksperymental-

nych, umozliwiajacych wybdr wariantu stopu i obrébki cieplnej w zaleznosci od dominujacego
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kryterium wtasciwosci uzytkowych. W pracy wykazano, ze rownowaga fazowa, wytrzymatos¢,
plastycznos$¢, udarnosé, parametry elektrochemiczne oraz wyniki modelu przesiewowego nie
prowadza do wskazania jednego, uniwersalnego optimum. Kazda z tych odpowiedzi jest na-
tomiast determinowana przez sprzezone oddzialywanie sktadu chemicznego stopu, historii
cieplnej procesu LPBE obrébki po druku, skltadu fazowego, stanu defektowego, niejedno-
rodnosci orientacji krystalograficznej oraz lokalnego sktadu chemicznego. Rozprawa wnosi
nastepujace oryginalne elementy:

* Poréwnawczg ocene klasycznej stali duplex SDSS 2507, SDSS 2507 +3% mas. Ni oraz
SDSS 2507 +6% mas. Ni, wytworzonych z zastosowaniem wspolnej bazy parametréow
procesu LPBE

* Wyjasnienie, ze stabilizacja austenitu wspomagana dodatkiem Ni w stali SDSS 2507 wy-
tworzonej metoda LPBF jest zalezna od przyjetego kryterium oceny i w warunkach wyso-
kotemperaturowego przesycania moze przesuwac stop poza pozadany zakres réwnowagi
fazowej duplex.

» Opracowanie zintegrowanej interpretacji zaleznosci miedzy procesem wytwarzania, struk-
tura, wlasciwosciami i zachowaniem korozyjnym materiatu, opartej na wynikach badan
SEM, XRD, EBSD, TEM/STEM, pomiarach twardosci, probie rozciagania, badaniach udarno-
Sci, pomiarach elektrochemicznych CPP i EIS oraz modelowaniu na poziomie parametréw
opisowych.

* Opracowanie mapy doboru $ciezek technologicznych zaleznej od dominujacego kryterium
oceny, umozliwiajacej rozréznienie $ciezek preferowanych ze wzgledu na odtworzenie
rownowagi fazowej, maksymalna wytrzymatos$¢ na rozciaganie, plastycznos¢, udarnosé¢, pa-
rametry wyznaczone metoda CPB wskazniki oporowe okreslone metoda EIS oraz parametry
przesiewowej analizy korozyjne;.

» Zastosowanie uczenia maszynowego w ograniczonym zakresie, jako narzedzia porzad-
kowania trendéw korozyjnych na poziomie parametréw opisowych, przy jednoczesnym
zachowaniu bezposrednich badan elektrochemicznych jako zasadniczej podstawy dowodo-
wej w ocenie zachowania korozyjnego materiatu.

12 Znaczenie praktyczne i inzynierskie

Znaczenie praktyczne rozprawy polega na opracowaniu logiki doboru stanu materiatu dla stali
SDSS 2507 wytworzonej metoda LPBE Dobdr wariantu stopu oraz obrébki cieplnej powinien
by¢ prowadzony w odniesieniu do dominujacego kryterium inzynierskiego, a nie wylacznie na
podstawie nominalnej zawarto$ci Ni lub temperatury obrdbki cieplnej. W analizowanej macierzy
badawczej klasyczna stal SDSS 2507 w stanie po przesycaniu SA1100 stanowi najkorzystniejsza
$ciezke, gdy priorytetem jest odtworzenie réwnowagi fazowej. Sciezka obejmujaca wariant
+3% mas. Ni w stanach po wyzarzaniu odprezajacym SR400/SR450 jest najkorzystniejsza
wtedy, gdy wymagane jest uzyskanie maksymalnej wytrzymatosci na rozcigganie. Stany po
przesycaniu sg bardziej odpowiednie, gdy priorytetem sg plastycznos¢ i udarnos¢, natomiast
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wybrane stany wariantu +6% mas. Ni po druku AS oraz po wyzarzaniu odprezajacym SR
pozostajq istotne jako rozwigzania kompromisowe bez przesycania, laczace wytrzymatose,
plastyczno$¢ i odporno$¢ na obcigzenia udarowe.

W odniesieniu do laboratoryjnie ocenianego zachowania elektrochemicznego preferowana
Sciezka technologiczna zalezy od przyjetego kryterium dominujacego, tj. od tego, czy ocena
koncentruje sie na zachowaniu zwigzanym z przebiciem warstwy pasywnej i repasywacja,
odpowiedzi oporowej uktadu, parametrach wyznaczonych na podstawie pomiaréw CPB czy
wskaznikach oporowych okreslonych metoda EIS. Rezultatem inzynierskim rozprawy nie jest
zatem uniwersalna receptura procesowa, lecz zalezne od kryterium oceny ramy doboru $ciezek
obejmujacych wariant stopu oraz obrébke cieplna.

13 Publikacje, patenty i wklad wlasny doktoranta

Podstawe dorobku naukowego zwigzanego z rozprawg stanowig artykuly opublikowane w
czasopismach naukowych oraz recenzowane materialy konferencyjne dotyczace stali nierdzew-
nych duplex i superduplex wytwarzanych metoda LPBE Prace te obejmuja zagadnienia obrébki
cieplnej po procesie wytwarzania, ksztaltowania mikrostruktury, wtasciwosci mechanicznych,
zachowania korozyjnego oraz przesiewowej analizy trendéw korozyjnych prowadzonej na
poziomie parametréw opisowych. Artykuly naukowe powigzane tematycznie z rozprawa obej-
muja:

1. Dagnaw M., Poudel S., Krél M., Brytan Z., “Post-process heat treatment design for tunable
strength and toughness in L-PBF 2507 super duplex stainless steel,” Materialia, 2026,
Article no. 102799, doi: 10.1016/j.mtla.2026.102799.

2. Dagnaw M. J., Poudel S., Subedi U., Thapa R., Reimann L., Appiah A. N. S., Nuckowski
P M., Krdl M., Brytan Z., Moelans N., Kunwar A., “Integrating experiments and phase-field
method through informatics for tailored corrosion performance of additively manufactured

steel microstructures,” Metals and Materials International, 2026, accepted; DOI assigned:
10.1007/s12540-026-02369-4.

3. Dagnaw M. J., Brytan Z., Cimbala D., Simkulet V, Fita S., “Microstructure and hardness
distribution of laser powder bed fusion-produced AISI 2507 super duplex stainless steel,”
Defect and Diffusion Forum, 2026, vol. 448, pp. 125-130, doi: 10.4028/p-gmBT5y.

4. Snopinski B, Ardayfio B. N. A., Dagnaw M. J., Krél M., Kotoul M., Brytan Z., “Effect of Ni
addition on the phase balance and grain boundary character distribution in 2507 Super
Duplex Stainless Steel fabricated via LPBE” Symmetry, 2026, vol. 18, no. 1, Article 198,
pp. 1-14, doi: 10.3390/sym18010198.

5. Brytan Z., Dagnaw M. J., Bidulska J., Bidulsky R., Muhamad M. R., “Post-processing effect
on the corrosion resistance of super duplex stainless steel produced by laser powder bed
fusion,” Materials, 2024, vol. 17, no. 12, Article 2807, pp. 1-15, doi: 10.3390/ma17122807.

6. Dagnaw M. J., Brytan Z., Bidulska J., Bidulsky R., “Corrosion evaluation of super duplex
stainless steel made by LPBE” Acta Metallurgica Slovaca, 2024, vol. 30, no. 1, pp. 34-40,
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doi: 10.36547/ams.30.1.1999.

Recenzowane materialy konferencyjne oraz rozdzialy w monografiach konferencyjnych powia-

zane tematycznie z rozprawg obejmuja:

1.

Olszewska A., Wanczura W., Czajkowski K., Jagla B., Toman K., Knysh O., Kolsovsky A.,
Dagnaw M. J., Brytan Z., Bidulska J., “Shaping the microstructure and properties of duplex
stainless steels manufactured via LPBF additive technology,” TalentDetector2025 Summer:
International Students Scientific Conference, 2025, Prace Katedry Materiatéw Inzynierskich i
Biomedycznych, pp. 358-365, ISBN 978-83-65138-44-6.

Brytan Z., Dagnaw M. J., “Heat treatment effects on LPBF duplex stainless steel corrosion
resistance,” 28th IFHTSE 2023 Congress, Yokohama, Japan, 2024, International Federation
for Heat Treatment & Surface Engineering, ISBN 9781713889533.

Brytan Z., Bidulska J., Dagnaw M. J., “Investigation of corrosion resistance in various
heat-treated states of LPBF-produced SDSS,” 27th International Seminar of Ph.D. Students,
SEMDOK 2024, Western Tatras—Zuberec, Slovak Republic, 2024, Zilinska Univerzita, pp. 15—
20, ISBN 978-80-554-2076-9.

Dagnaw M. J., Brytan Z., “Exploring the potential of duplex stainless steels in additive
manufacturing: composition, corrosion, and challenges,” TalentDetector2024 Winter: In-
ternational Students Scientific Conference, 2024, Prace Katedry Materiatéw Inzynierskich i
Biomedycznych, pp. 111-118, ISBN 978-83-65138-39-2.

Dagnaw M., Brytan Z., “3D printing of duplex stainless steels — possibilities and challenges,”
TalentDetector2023 Winter: International Students Scientific Conference, 2023, Prace Katedry
Materiatéw Inzynierskich i Biomedycznych, pp. 127-139, ISBN 978-83-65138-34-7.

Dagnaw M., Brytan Z., Bidulska J., Krél M., Jonda E., Pastorek E, Kajanek D., “Initial
optimization of L-PBF printing parameters of super duplex stainless steel powder,” 26th
International Seminar of Ph.D. Students, SEMDOK 2023, Western Tatras—Zuberec, Slovak
Republic, 2023, Zilinska Univerzita, pp. 70-75, ISBN 978-80-554-1947-3.

Dagnaw M., Brytan Z., “Microstructural and hardness distribution analysis of Laser Powder
Bed Fusion (LPBF) printed 2507 duplex stainless steel,” TalentDetector2023 Summer:
International Students Scientific Conference, Brenna, Poland, 2023, Prace Katedry Materiatléw
Inzynierskich i Biomedycznych, pp. 193-200, ISBN 978-83-65138-38-5.

Nie wykazano patentéw w dorobku akademickim kandydata. Nie opublikowano réwniez mo-

nografii naukowych w wydawnictwie ujetym w wykazie ani innych rozdziatéw w monografiach

naukowych poza wskazanymi powyzej recenzowanymi materiatami konferencyjnymi oraz

rozdziatami w monografiach konferencyjnych. Wktad witasny kandydata obejmowat zapro-

jektowanie i przeprowadzenie poréwnawczych badan stali SDSS 2507 wytworzonej metoda

LPBE opracowanie macierzy wariantéw stopowych i obrébki cieplnej, analize zbioréw danych

mikrostrukturalnych, krystalograficznych, mechanicznych i elektrochemicznych, opracowanie

oraz interpretacje ograniczonej procedury przesiewowej opartej na parametrze R, ,,,,, przygoto-

wanie manuskryptow i wystapien konferencyjnych powigzanych z tematyka rozprawy, a takze
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synteze mapy zaleznosSci obejmujacej proces wytwarzania, strukture, wlasciwosci i zachowanie

korozyjne materiatu.
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Wykaz skrotow i symboli

AS

DSS

EIS

GOS

OCP

SA

SEM

TEM/STEM

stan po druku

stal nierdzewna typu
duplex
elektrochemiczna
spektroskopia
impedancyjna

rozrzut orientacji ziarna

$rednia lokalna
dezorientacja
krystalograficzna
potencjat obwodu
otwartego

stan po przesycaniu

skaningowa mikroskopia
elektronowa
transmisyjna/skaningowo-
transmisyjna mikroskopia
elektronowa

potencjat przebicia
gestos¢ pradu korozyjnego
opOr polaryzacyjny
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CPP

EBSD

EDS

GROD

LPBF

PREN

SDSS

SR

XRD

p

=

ct

p,app

cykliczna polaryzacja
potencjodynamiczna
dyfrakcja elektronow
wstecznie rozproszonych
spektroskopia
rentgenowska z dyspersjq
energii

odchylenie orientacji
wzgledem orientacji
referencyjnej ziarna
laserowe stapianie w tozu
proszku

réwnowaznik odpornosci
na korozje wzerowaq

stal nierdzewna
superduplex

stan po wyzarzaniu
odprezajacym

dyfrakcja rentgenowska

potencjat repasywacji

opdr przeniesienia tadunku
pozorny deskryptor
przesiewowy
wyprowadzony z CPP
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