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Przedmiot i zakres rozprawy

Przedmiotem recenzji jest rozprawa doktorska Pana mgr inz. Piotra Knapika pod tytulem
wOpracowanie i wytworzenie certyfikowanveh materialdw odniesienia proszkow stali i stopow
niklu na  potrzeby  kontroli jakosci procesu  produkcii z  zastosowaniem  technologii
przyrostowyel” wykonana pod opiekg promotora Pana prof. dr hab. inz. Piotr Konieczka.
z Politechniki Gdanskiej.

Recenzowana rozprawa doktorska zostata zrealizowana w ramach programu Doktorat
Wdrozeniowy we wspolpracy z Lukasiewicz - Gornoslaski Instytut Technologiczny, pod
opiekg Pana dr. inz. Michala Kubeckiego.

Praca o objgtodci 1627 stron napisana zostala w jezyku polskim i ma charakter
eksperymentalno-badawczy. Uklad rozprawy jest klasyczny, z podziatem na czesé teoretyezng
I doswiadezalng, podzielony na 14 roedrzialow, w ktoryeh zaprezentowano przcjrzyste
tezytelne 61 rysunkow oraz 72 tabele. Bibliografia zawiera 128 pozycji literaturowych
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zgodnych z tematyka rozprawy. Praca zakonczona jest dwoma zalacznikami: zatacznik nr 1 -
Certyfikat wzorca skladu chemicznego IMZ 316L PWD 154, i zalacznik nr 2 - Certyfikat
wzorca skladu chemicznego IMZ IN 718 PWD.

Nalezy podkresli¢ bardzo dobry poziom edycyjny pracy zardwno od strony
przygotowania tekstu, jak i szaty graficznej. Nieliczne bledy interpunkeyjne i jezykowe, nie
wplywaja na mé) wysoce pozytywny odbior calej dysertacii.

Tematyka podjeta w recenzowane] rozprawie doktorskicj autorstwa Pana mgr inz. Piotra
Knapika wpisuje si¢ w aktualne i istone kierunki badan naukowvch zwiazanych
z dynamicznym rozwojem technologii preyrostowego wytwarzania materialow,

Charakterystyka rozprawy

Doktorant  w  rozprawie skoncentrowala sie na  zagadnieniach Zwlazanyveh
z charakterystykyg  proszkow  metalicznyeh.  przeznaczonyeh  do  zastosowania  jako
certyfikowane materialy odniesienia w procesach przyrostowych, co stanowi istotny wklad
w roZzwa] standaryzacji tych technolog.

Tytul recenzowanej rozprawy ., Opracowanie | wytworzenie certyfikowanveh materialow
adniesienia proszkow stali i stopow niklu na potrzehy kontroli jakosci procesu produkc)i
Z zastosowaniem technologii przyrostowyeh” odzwierciedla tresei zawarte w pracy. Nalezy
jednak zauwazy¢, ze uzyte w tytule rozprawy okreslenie | wymworzenie” moze by
interpretowane jako sformutowanie nadmiernie daleko idace. Analiza tresci pracy wskazuje
bowiem. iz badany material proszkowy ma charakier komercyiny i zostal pozyskany od
producenta powigzanego z globalnym liderem w obszarze technologii druku 3D. W zwiazku
z powyzszym zasadna bylaby modylikacja tytulu rozprawy poprzez pominiecie tego terminu,
co pozwolitoby na jego lepsze dopasowanie do faktycznego zakresu zrealizowanych badan,

Pod wzgledem formalnym rozprawa rostala opracowana poprawnie, jej strukiura
odpowiada przyjelym zasadom. a tres¢ poszczegdlnych rozdzialdw rozmieszezona jest zgodnie
Z postawionymi celami.

Praca rozpoczyna si¢  wsigpem, ktory stanowi syntetyczne wprowadzenie do
problematyki podejmowanej w rozprawie doktorskiej (rozdzial pierwszy). Autor przedstawia
w nim podstawowe informacje dotyczace technologii wytwarzania przyrostowego oraz ich
ewolucji 1 aktualnych kierunkéw rozwoju. Nastepnic zwraca uwage na istolne znaczenie
proszkow  stali  nierdzewnych oraz stopdw niklu, podkreslajac ich kluczowa role
w technologiach addytywnego wytwarzania metali. Wskazuje rowniez, 7e wlasciwosici
proszkow metalicznych, takie jak sklad chemiczny. morfologia czastek. rozklad wielkosci oraz
stabilnos¢  chemiczna i fizyezna, w  sposob  bezposredni  determinuja  poprawnosé
I powtarzalnosé procesdw wytwarzania preyrostowego.

Autor podkresla. 1z pomimo rosngeego i powszechnego zastosowania proszkow
metalicznych w technologiach addytywnych, oferta rynkowa metrologicznie wiarygodnych
certyfikowanych materialow odniesienia w postaci proszkdw jest obecnie bardzo ograniczona.
Ponadto dostepne materiaty nierzadko nie spetniajq obowigzujacyeh wymagan normatywnych.
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W konsekwencji zagadnienic opracowania proszkowvch certyfikowanych materiatéw
odniesienia nalezy uzna¢ za wuzasadnione i odpowiadajace rzeczywistym potrzebom
laboratoriow badawczych. jednostek certyfikujgeyvch oraz przemystu.

Rozdziat drugi stanowi wprowadzenie do czesei doswiadczalnej pracy. ktorej preventacje
zamyka rozdzial trzynasty. poswiccony omoéwieniu wvnikéw badan cksperymentalnych.
W rozdziale tym Pan mgr inz. Piotr Knapik sformulowal cel rozprawy. definiyjac go jako
opracowanie oraz certyfikacje dwoch materiatow odniesienia w postaci metalicznego proszku,
zgodnie 7z obowigzujgcymi wymaganiami normatywnymi. Uwazam, 7e zamieszczenie w tym
miejscu wnioskdw wynikajacyeh z prreprowadzonyeh badan nie bylo w pelni uzasadnione,
gdy7 tresci te powinny zostaé preedstawione w dalszej credci pracy. po zakofczeniu
odpowiednich analiz doswiadczalnych,

W podrozdziale 2.2 Doktorant sformutowal cztery tezy badawcre, ktoryeh istota
sprowadza sig do wykazania mozliwosci opracowania uniwersalnej, operacyjnej oraz
metrologicznie poprawnej metodyki certyfikacji proszkowych materialow odniesienia. zgodnej
z aktualnie obowigzujacymi normami, przy jednoczesnym zapewnieniu wysokiego poziomu
Jakosci oraz pelnej identy fikowalnosci metrologicznej.

Ponadto w rozdziale drugim Autor zaprevzentowal szezegolowy plan postepowania
badawczego. obejmujacy: preselekcje oraz ocene jakosei partii proszkdw, przygotowanie
jednostek materialowvch, oceng jednorodnosci migdzyopakowaniowej
i wewnatrzopakowaniowej, badania stabilnosci krotkoterminowej  (transportowej)  oraz
dlugoterminowej, przeprowadzenie pordwnania migdzylaboratoryjnego i przypisanie wartosci
certyfikowanych, a takze wyznaczenie budzetu niepewnosei.

Teza 1 cele pracy zostaty sformutowane prawidlowo i jasno okreslaja kierunki badar.,
ktore nalezalo zrealizowaé aby je udowodnic. Ponadto, dotyczy one zardwno aspektow
naukowo-badawczych jak rownies majg istotne vnaczenic utylitarne. co Doktorant w sposab
jednosnaczny podkreslit w rozprawie.

W rozdziale trzecim Pan mgr inz. Piotr Knapik przedstawil wymki analiz czterech partii
proszkdw metalicznyeh: dwaéch partii stali 3161 oraz dwaoch parti nadstopow niklu (Inconel
625 1 Inconel 718), pochodzacvch od dwach niczalesnvech dostawcow, Przeprowadzone
badania wykazaly istotne réznice w jednorodnosei analizowanych partii. Na podstawic
uzyskanych wynikow do dalszych ctapow badan zakwalifikowano proszki stali 3161 oraz
nadstopu niklu Inconel 718 pochodzace od dostawey B. Partie proszkow od dostawcey
A odrzucono na etapie preselekeji z uwagi na nadmierna zmienno$é skladu chemicznego,
wyrazong wspolezynnikiem zmiennosei (CV) przekraczajacym 5% dla wiclu nznaczanych
picrwiastkow,

Rozdzial czwarty zawiera opis procesu podzialu wyselekcjonowanych partii proszkdow na
130 jednostek materialowych o masie 70 + 1 g kazda. Proces ten przeprowadzono
7 zachowaniem pelnej identyfikowalnodei, z wykorzystaniem grawilacyjnego  syslemu
dozowania, ktory zapewniat jednorodne napetnienie poszezegdlnyeh opakowan,
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Rozdzial  piaty podwigcono  walidacii zastosowanych  procedur analitycznych,
obeimujacej ocene selektywnosdci, liniowoscei. granic wykrvwalnosei 1 oznaczalnosei
(LOD/LOQ), precyzji w warunkach powtarzalnosci oraz precyzjl posrednicj, a takze
poprawnosci 1 niepewnosci pomiaru. Uzyskane wyniki potwierdzity wysoka jakos¢ metod
analitycznych. o czym $wiadezg wspolezynniki determinacji R? przekraczajace wartodé 0,999,
odzyski mieszczace si¢ w akceptowalnym zakresie 82-115% oray stabilne, odpowiednio
0SZACOWANE niepewnoscl pomiarowe,

W rozdziale szostym Pan mgr inz. Piotr Knapik prredstawil wyniki badan jednorodnosci
wyselekejonowanyveh proszkéw stali 3161 oraz nadstopu niklu Inconel 718. Badania
Jednorodnosci  przeprowadzono w oparciu o 117 oznaczen dla kazdego pierwiastka,
obejmujgcych analizy 13 losowo wybranyeh jednostek opakowaniowych, z ktorych pobrano po
trzy porcje materiatu # trzech warstw. Otrzymane wyniki, opracowane zgodnie z wymaganiami
obowigzujacych norm, pozwolily na  stwierdzenie wysokie) jednorodnosci  glownvceh
sktadnikow stopowych (Cr, Ni, Mn, Co) w obu matrycach materialowych, przy wspélezynniku
zmiennosci (CV) nieprzekraczajacym 2%.

W rozdziale siodmym  Autor przedstawil wyniki badan migdzylaboratoryjnych
materialow odniesienia ze stali 316L oraz nadstopu niklu Inconel 718, ktore poddano analizic
statystyczne] zgodnie z wymaganiami normy ISO 13528, 2 zastosowaniem odpornego
estymatora Hubera. W ramach tego etapu przeprowadzono rownies oszacowanie niepewnosci
charakterystyki przypisanveh wartosci.

Rozdzial 6smy poswiecono ocenie stabilnodci krotkoterminowej i dlugoterminowej
certyfikowanych materialow odniesienia w postaci proszkow stali 3161 oraz nadstopu niklu
Inconel 718, przeprowadzonej zgodnie z norma 1SO 33405:2024. Okresy waznosci materialow
oszacowano metody regresji liniowej w podejdciu prognostycznym, przyjmujac wartosci 70
miesigey dla stali 3161 orarz 75 miesigey dla nadstopu niklu Inconel 718, co odpowiada
najkrotszemu  przewidywanemu czasowi, po kiorym  zawartos¢ dowolnego pierwiastka
moglaby przekroczyé  dopuszezalny  zakres wynikajacy z rozszerzonej niepewnosci
POMIArowe;.

W rozdziale dziewiatym opracowano pelen  budzet niepewnosci  wartosci
certyfikowanych. natomiast w rozdziale dziesigtym przedstawiono informacje dotyczace
certyfikowanych materialéw proszkowveh stali 3161 oraz nadstopu niklu Inconel 718.
Materialy te otrzymaly nazwy zgodne » obowigzujaca w Lukasiewicz - Gomoglaskim
Instytucie Technologicznym nomenklatura: IMZ 3161 PWD oraz IM7Z [N 718 PWD 1 stanowia
odpowiednio zataczniki nr 1 1 nr 2 recenzowane; rozprawy doktorskiej.

Rozdrsat jedenasty przedstawia standardows procedure operacyjna opracowana dla
certyfikacyi proszkowych materialéw odnicsienia. natomiast w rozdziale dwunastym Autor
zamiescil syntetvezne podsumowanie poszezegolnych etapéw pracy doktorskiej wraz 2 oceng
speinienia zakladanych hipoter badawczych, Prace zamykaja wnioski rawarte w rozdziale
trzynastym oraz spis literatury w rozdziale czternastym. Okolo 65% cvlowaneg| literatury
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stanowig publikacje opublikowane w ciggu ostatnich pieciu lat, co wskazuje na silne osadzenie
rozprawy w aktualnym stanie wiedzy oraz uwzglednienic nanowszych osiagnieé badawezyeh
w analizowanym obszarze.

Merytoryczna ocena rozprawy

Rozprawa doktorska mgr inz. Piotra Knapika pt. | Opracowanie | wytworzenie
certyfikowanych materiadow odniesienia proszkéw stali | stopow niklu na poirzeby koniroli
Jakosci procesu produkcji z zastosowaniem technologii przyrostowyeh™ stanowi oryginalne
opracowanie, ktore ze wzgledu na tematvke oraz zastosowana metodologie badan miesci sie
w obszarze dyscypliny inzynieria materiatowa.

Nalezy podkreslié  szeroki  zakres metod analitycznych  oraz  statystycznveh
zastosowanych przez Doktoranta w trakcie realizaci pracy. Wyniki sg spoine. rzetelnie
opracowane 1 wlasciwie zinterpretowane,

Uwazam, e problematyka naukowo-badaweza podjeta w rozprawie doktorskicj prezez
Pana mgr inz. Piotra Knapika jest wysoce aktualna i posiada znaczacy potencjal aplikacyjny.
Wybor tematyki rozprawy, jak i materialow do badan. nalezy uznac za trafny i uzasadniony.

Do najwazniejszyvch osiagnie¢ Pana mgr inz. Piotra Knapika nalezy zaliczve
opracowanie:;
- certyfikowanych materiatow proszkowych stali 3161 oraz nadstopu niklu Inconel 718,
- uniwersalnego modelu postepowania obejmujacego wszystkie etapy procesu, od
przygolowania partii i oceny jednorodnosei, przez badania stabilnosel, przypisanie warloéel
certytikowanych oraz wyznaczenie niepewnosci. az po sporzgdzenie certyfikatow i instrukeji
uzytkowania,  zapewniajacy metrologiczng  wiarygodnod¢  uzyskanyvch  wartodci
certyfikowanych i umozliwiajacy odtworzenie procedury przy certyfikacji innych proszkow
metalicenych.

Doktadne zapoznanie sie z tredeia rozprawy doktorskiej Pana mgr inz. Piotra Knapika
sklania do sformutowania pod adresem Doktoranta kilku pytan dotyczacych niektorych jej
fragmentow:

- Proszg o wyjasnienie, w jaki sposéb Doktorant rozumie SlOSOWany w pracy termin
~Wylworzenie™ w kontekscie ..wytworzenia certyfikowanveh materialow™ lub ~WYTWOorzenia
materialow odniesienia™,

- W podsumowaniu na stronie 136 oraz w podrozdziale 2.2 Tezy pracy doktorskiej Doktorant
wskazuje, ze opracowane procedury maja zastosowanie niezalesnie od réznic chemicznych
I morfologicznych materialow, Proszg o wyjasnienic, na czym polegata réznica w maorfologii
pomigdzy proszkiem stali 316L a nadstopem niklu Inconel 718.

- Proszg o wyjasnienie przyczyn rosmicy w rzeczywislym czasie prowadzenia monitoringu
stabilnosci materialéw odniesienia, wynoszgeego 41 miesigey dla proszku stali 3161, oraz 52
miesiace dla proszku nadstopu niklu Incone! 718 (str. 25).
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- W kontekscie badan stabilnosci krotkoterminowej prosze o doprecyzowanie, przez ile
miesigcy malerial byl przechowywany w warunkach przemystowych oraz z kiorej warstwy
zbiomika pobierano .,pie¢ porcji analitveznyveh™ do oznaczen.

- Prosze o wyjasnienie, dlaczego w danych 2 porownania migdzylaboratoryjnego dla proszkow
stali 316L oraz nadstopu niklu Inconel 718 (tabele 52 i 33) liczba dostepnych wynikow dla
nicktorych pierwiastkow wynosi zaledwie dwa lub trzy.

- Prosz¢ o informacje, ile jednostek opakowaniowych kazdego z materiatéw przekazano do
badan migdzylaboratoryinych.

- W pracy. na stronic 68 Autor stwierdza: U zyskana niska zmiennosé skladu potwierdzita
prawidiowe wykonanie porcjowania materialu”, natomiast na stronic 76: . Stabilny rovklad
wynikow potwierdzil skutecznosé procesu podziatu proszku na opakowania jednostkowe™,
Prosz¢ o wyjasnienie, w jaki sposéb Doktorant rozumie zaleznos¢ pomiedzy zmiennoscia
skfadu chemicznego a procesem podziatu proszku na jednostkowe opakowania.

- Proszg¢ o informacje, w jaki sposob pobicrano probki z poszezegolnych warstw materiatu
w badaniach  jednorodnosci  materiaty wewnatrz  jednostki 1 miedzy  jednostkami
opakowaniowymi.

- Prosze o wyjasnienie, jakie kryterium zastosowano przy wyborze dostawcow proszkow
preeznaczonych do certyfikacji. Ponadto prosze o informacje, czy dostarczony material
pochodzit z jednej serii produkeyjnej oraz jakie metody wylwarzama proszkow stosowali
dostawey A1 B,

W pracy znajduja sie rowniez nieliczne bedy redakeyine, przyvkladowo:
- W tabeli ze skrotami zastosowano poprawne okreslenie ,nadstop niklu Inconel 7187,
natomiast w tresci rozprawy Autor postuguje si¢ okresleniem ,.stop niklu Inconel 718”. Zasadne
bytoby ujednolicenie nomenklatury w catej pracy w celu zapewnienia jej spéinosci
terminologicznej,
- Na stronie 102 zapis ., W tabeli 56 1 57 zestawiono wartosci certyfikowane skladnikow proszku
3161 oraz IN 718" jest niezgodny z opisami zamieszczonymi nad tabelami 56 i 57,
- Zasadne bytoby takie sformatowanie tekstu, aby wykres wraz z odpowiadajaca mu tabela oraz
opisem znajdowaly sie na jednej stronie, co utatwitoby czytelnosé prezentacji wynikow.
- W opisie drugicj tezy bardziej uniwersalne byloby zastapienie informacji o losowym doborze
10-13 jednostek partii odnicsieniem do procentowego udzialu probek w calej partii. Takie
sformutowanie uniezaleznia tre$é¢ tezy od bezwzglednej liczby jednostek w partii, ktorej
wielkos¢ nie jest znana na etapie zapoznawania si¢ z jej trescia. a jednoczeénic #zwigksza jej
ogolny 1 normatywny charakter.
- W pracy zamiennie stosowane sa okreslenia ~dhugoterminowy™ oraz ~diugookresowy™, jednak
bardziej zasadne byloby konsekwentne stosowanie okredlenia ~dhugoterminowy™,
- W pracy nalezaloby  dokonac korckty  w  miejscach weveia  ewToty
<odlepiszezanie/odlepiszezaniu™, aby zapewnic 7godnod¢ z nomenklatura techniczng.
- Zawarty w pracy spis skrotow i akroniméw nie obeimuje wszystkich termindw stosowanych
w rozprawie, takich jak np. GD-MS., GD-OES. CARG. MBJ cey MME. W zwiazku z tym
uzasadnione bytoby nadanic mu tvtulu ~opis wazniejszych skrotow 1 akronimow”. co lepicj
odzwicrciedlito by jego zakres.
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- Nalezaloby wprowadzi¢ korekt¢ wyjasnienia terminu _Producent ¢ RM”, ktore w pracy
zostato przypisane trzykrotnie do trzech roznych anglojezyeznych skrotow.

Przytoczone powyiej uwagi traktuje raczej jako forme dyskusji z Doktorantem, ktére nie
umniejszajg merytorycznej wartosci rozprawy i nie wplywaja na oceng realizacje catosel pracy.
Rozprawa Pana megr inz. Piotra Knapika zawiera wartosciowe wyniki. kiore swiadcza o jego
kompetencjach, umiejetnosciach w zakresie planowania badan oraz doswiadezeniu w ich
przeprowadzeniu. Opracowana rozprawa dotyczy akiualne) problematyki badawczej i w wiely
migjscach wnosi nowe, istotne tredei o znaczacych walorach poznawezyveh oraz aplikacyjnvch.

Ocena koncowa rozprawy

Recenzowana rozprawa doktorska Pana mgr nz. Piotra Knapika pt. ., Opracowanie
iwytworzenie certyfikowanveh materialow odniesienic proszkow stali @ stepow nikly na
potrzeby kontroli jakosci procesu produkefi z zastosowaniem technologii przyrostowych”
stanowi oryginalne rozwigzanie problemu naukowego, oraz wykazuje na dobre teoretvezne
przygotowaniec Kandydata w dane;] dyscyplinie naukowej, a takze umiejetnosé samodzielnego
prowadzenia pracy naukowej. Rozprawa  jest  napisana przejrzyscie 1 prawidlowo
przeprowadzona od strony cksperymentalnej. Autor sformulowal oryginalny problem
naukowy, ktory ma wazne znaczenie zardwno od strony badawczej, jak 1 technologiczne;,
Doktorant wykazal sie biegloicia w wykorzystaniu nowoczesnych metod badawczyeh
stosowanych w inzynierii materialowej, a takze umiejgtnoscia poprawnego i przekonywujacego
przedstawiania wynikow  badan. Wszysikie stwierdzenia w omdéwieniu wiynikow  oraz
wnioskach sa odpowiednio udokumentowane w pracy 1 nie budza zastrzezen. Rezultaty
przeprowadzonych analiz przedstawione w rozprawic stanowia istotny wklad w rozwoj
standaryzacji technologii przyrostowych. Praca charakteryzuje sig wysokim poziomem
meryloryeznym i znaczna wartoscia aplikacyjna.

Oceniajac calos¢ przestane] do recensji rozprawy doktorskicj pt. . Opracowanie
TwWytworzenie certyfikowanveh materialow odniesienic proszkow stali | stopow nikiu na
potrzeby kontroli jakosci procesu produkci z zastosowanien techmologii przvrostowyeh”
stwierdzam, e praca Pana mgr inz. Piotra Knapika spelnia wymagania okreslone w Art, 187
ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie WYZSzym i nauce (z pdzn. zm.), | wnioskuje
do Rady Dyscypliny Inzynieria Materialowa Politechniki Slqskiqj 0 PrIyjecie rosprawy
doktorskiej i dopuszezenie Autora do publicznej obrony.

Prof. Marek Hebda
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Recenzfa rozprawy doktorskief Pana mer inz. Piotra K napika



