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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr. Piotra Knapika ,,Opracowanie i wytworzenie
certyfikowanych materiatow odniesienia proszkow stali i stopoéw niklu na potrzeby
kontroli jakosei procesu produkeji z zastosowaniem technologii przyrostowych”™

Praca doktorska mgr. Piotra Knapika pt. ., Opracowanic i wytworzenie certylikowanych
malcrialow odniesienia proszkdw stali | stopow niklu na potrzeby kontroli jakosci procesu
produkeji 2 zastosowaniem technologii przyrostowych™ zostata wykonana w ramach programu
Doktorat Wdrozeniowy w jednostce naukowe) Sie¢ Badawcza Lukasiewicz — Gornoslaski
Instytut Technologiczny. Promotorem pracy jest prof. dr hab. inz. Piotr Konieczka, a opiekunem
z ramienia GIT jest dr inz. Michat Kubecki.

Zadanie, realizacji ktorego podjal sie Doklorant, jest niezmiernie wymagajace 7 punktu
widzenia zardowno warsztatu badawczego, jak i wiedzy 7 zakresu materiatloznawstwa oraz
procesu certyfikacji dla wybranvch wladciwodci chemicznych kandydata na certyfikowany
material odniesienia (CRM). Uwazam, ze podjeta tematyka badaweza jest bardzo ambitna. a na
szezegdlne podkreslenic zastuguje to, ze podjeta zostala na jednoznacznic zdefiniowane
potrzeby przemysiu, co spelnia wymagania stawiane dokteratom wdrozeniowym. Doceniam
przyjety przez Doktoranta cel pracy, w tym w szezegolnosci w odniesieniu do wytworzenia |
certyfikacji materialéw odniesienia o najwyisze] jakosei metrologicznej. Zaprojektowane |
wytworzone materialy speiniaja w pelni wymagania stawiane wzorcom o statusie CRM.
Dodatkowo, wytworzone CRM’y zostaly zaprojektowane tak. aby wspomagaly technologie
przvrostowe, wykorzystywane w druku 3D, Pragng rowniez podkreslic. ze realizacja
zamicrzonych celdéw wymagata od Doktoranta umiejgtnosei dobrego planowania | wyczucia
cksperymentalnego oraz umiejgtnodei Krytveznej oceny otrzymanych wynikow.

Rozprawa doktorska liczy 162 strony. a uklad pracy jest tradycyjny 1 obejmuje czesc
teorelyezng | doswiadezalna. Na koncu pracy zamieszezone zostato podsumowanie i wnioski,
a rozprawe konczy tradycyjnie dotaczany spis zrodel literaturowych. Rozprawa przygotowana
jest bardzo starannie, a tekst jest wzbogacony czylelnymi rysunkami i wykresami. Wicle
informacji zawartych jest w licznyeh tabelach. réwniez prevgotowanych czytelnie,

Czedé, nazwana przecz Doktoranta jako Czesc teoretyczna”, wedlug mnie ma charakler
przegladu wiedzy na temat rozwoju i akiualnie dostgpnych technologii przyrostowych, jak
réwniez zagadnien zwiazanych z zapewnieniem jakosct wynikow analitycenych, w tvm
stosowania i dostepnosei certvfikowanych materialéw odniesienia, Osobiscie preferuje w takim
przypadku termin ,,Czesé literalurowa™, gdvz przedstawiane w tym rozdziale informacje nie sg
rozwazaniami teoretyeznymi, lecr preegladem i Krytveznym omowieniem dostgpne] wiedzy,
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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr. Piotra Knapika

Autor przywotuje 128 odnodnikow literaturowych, 2 ktorveh wigkszos¢ poswigeona jest
zagadnieniom dotyczacym procesow druku 31, z oméwieniem stosewanych materialow oraz
technologii wytwarzania obicktow 3D, Wsrdd 128 pozycji, 88 cytowanych prac dotyezy opisu
procesu technologii przyrostowych, stosowanym materialom oraz mechanizmom wytwarzania
ohiektow. Zdecydowanie prrewija sic w tym przypadku  zaintercsowanie Doktoranta
nowoczesnymi technologiami przemystowymi w obszarze druku 3D. Z ciekawoscig i
ptzyjemnoscia zapoznalam sie 7 opisem rozwoju réznych technologii, ich mozliwosci |
ograniczenia, 7 pelnym przekonaniem potwierdzam dobra znajomosé Autora rozprawy, lgo
obszaru technologicznego,  Domyslam sie, e zamicrzeniem Autora bylo wprowadzenie
czytelnika do tematyki nowoczesnych lechnologii przyrostowych, lak  aby  wskazac
koniceznodé stosowania certylikowanyeh materiatow odniesienia, o pordwnywalnych cechach
fizyko-chemicznych do rodzaju danego materiatu. stosowanego do wytwarzania obiektow 3D.
Doceniajac ta czesé opisu i dyskusji publikacji poswicconych wybranym technologiom,
zabraklo moim zdaniem bardziej szezegdlowego omowienia publikac)i opisujacych stosowane
procedury projektowania i wytwarzania nowych materialow odniesienia, w tym protokoty
certyfikacji z wykorzystaniem np. metod definitywnyeh ¢zy pordwnan migdzylaboratoryjnych.
W te] cezesel rozprawy  brakuje wedlug  mnie  szerszego przegladu  najezedeie)
wykorzystywanych technik analityeznych, ze wskazaniem ich mozliwosei i ograniczen. a taki
przeglad elegancko powinien korespondowaé z opisem wybranych 1 stosowanych przez
Doktoranta technik analitvcznyvch, wykorzystvwanyeh do  charakierystyki  wybranych
kandydatow na CRM.

Zeodnie z podana przez Doktoranta informacia (str.38-39; rozdziat 2.1). celem recenzowang]
rozprawy  bylo  opracowanie 1§ wdrozenic  procesu  wytwarzania  oraz - certylikac)i
specjalistvcznych wzorcdw chemicznych, czvli nowych materialow odniesienia — proszkow
metalicenych — do wspomagania metrologicznego technologii przyrostowych. Wybrane
obiekty. to stal nierdzewna tvpu 31610 oraz stop niklu Inconel 718, W tym migjscu z
przyjemnoscig pragng podkredlié, 17 zalozony cel zostal w pelni zrealizowany, a dowodem
podsumowujgeym  te  dokonania sa  zamieszezone certylikaty dla  opracowanych i
wytworzonyeh dwéch materiatow, co nadaje im wysoki status metrologiczny Certytikowanego
Materiatu Odniesienia.

Doceniam wage zrealizowanego wdrozeniowego projekiu doktorskicgo, wedlug mojej oceny,
efekly lej pracy maja niczmiernie istotne znaczenie dla rozwoju nowoczesnych technologii
preyrostowyeh, w szezepdlnosci wykorzystujacyeh proszkowe materiaty metaliczne, Opis
procesu certviikacji oraz dyvskusja uzvskanveh wynikow nie wezbudzaja zadnych watpliwosc
co do solidnosel badaweze) Doktoranta. Dodatkowo pragne podkreslic, iz Doktorant wykazal
sie hardzo dobra znajomoscia odpowiednich dokumentdw, w tym norm 180 oraz dokumentow
wspomagajacyeh Polskiego Centrum Akredvtacyi oraz uznanych instytucji miedzynarodowych,
tvch opisujacych wysokie wymagania stawiane producentom  materialow  odniesienia.
Najwasniejsze dokument zostaly zebrane w spisie literatury — migdzy imnymi pozyeje od 101
do 106 oraz od 111 do 117. Doktorant preeprowadeil caty proces wytwarzania | certyfikac)i
dwach, wybranych materialéw, zapewniajac przy tym zarowno aspekly meryloryczne 2
naukowego punku widzenia, jak i szezegdlowe wskazania odnosnych dokumentow.

2/5



Recenzja rozprawy doktorskiej mgr. Piotra Knapika

Uwzgledniaja wymagania formalne. na str. 38 (rozdziat 1.8), Doktorant wymienia podstawowe
obowiazki producenta materiatu odniesienia, opisane w dokumencie 1SO 33405:2024.

- obowigzek statvstycznego wykazania jednorodnosci i stabilnosci materiatu;
- walidacja technik analitycznych:

- odniesienie do wartodei wzorcowych {tu nasuwa si¢ pytanie, co oznacza termin . wartosci

wrorcowe w kontekscie do budzetu niepewnosci?);
- zarzadzanie rvzykiem (uwaga: w tekscie pracy nie znalaztam odniesienia to tego wymagania).

Pragne jednoczesnie zwrdcié uwage na to, iz zgodnie z wymaganiami normy 150 33405:2024,
rozdz. 6.2, przed przyvstapicniem do procesu wytwarzania niczbgdne jest przygolowanie
szczegdtowego planu produkcji dla danego CRM. Wprawdzie wymagane ctapy .produkce)i™ sa
omdwione w kolejnych rozdziatach rozprawy doktorskiej, nic mniej uwzgledniajac wymagane
formalizmy, szkoda, ¢ Doktorant nie rozpoczal prezenlowania calege procesu za pomaoca opisu
lub schematu ,.planu produkeji™. W takim planie produkcji, istotnym elementem powinny by
migdzy innymi, szczegdtowe wymagania odnosnie specyfikacji materiatow i ich oczekiwanych
cech, wyhor liczby prébek do przeprowadzenia kolejnych badan, np. jednorodnosci. jak
rdwniez charakterystyka wybranyeh technik analityeznych i procedur pomiarowych,
Poszezegdlne informacje sa podawane w kolejnych rozdziatach, natomiast z pewnoscia
pomocne byloby zbiorcze zestawienic oczekiwanych cech tych materiatow oraz wybranych
sposobdw postgpowania na kolejnych etapach, na preyklad w rozdziale 2.3. Plan postgpowania
badawezego.

Waznym clapem . wytwarzania materiatu odniesienia™ jest wybor materiatu, w zwiazku z tym
bardzo doceniam opis badan przedstawiony w rozdziale 3. Selekcia i wstepnu charakterysiyka
wijsciowyeh pavtii prosckow meloliczuych. Autor omowil wsiepne kryvteria | oczekiwania
odnosnie cech obickidw, ktére moga byé wykoreystane do wytworzenia kandydatdw na
material odniesienia. Zgodnie z tymi kryleriami, Doktorant ocenil kilka rodzajow dostgpnych
proszkéw metalicznych, przeprowadeil krytyezng analize uzyskanych wynikow, a nastgpnie
uzasadnit wybdr obiektéw wvbranych do dalszego procesowania.

W rozdziale 4. Podzial materialu proschowego na opakowania jednostkowe., wydawatoby sig
prosta operacja techniczna. to jednak wymagala wyboru odpowiedniego postgpowania, tak aby
zapewni¢ identyfikacje i nadzor nad poszezegdlnvmi opakowaniami o jednakowe] masie |
wlaiciwodciach fizyko-chemicznyeh, Wybrane postepowanie spelnilo zaréwno wymagania
techniczne, jak i formalne.

W rozdziale 5. Wulidacia i zapewnienie jakosci metod analifycznyeh Doktorant omawia
wymagania odnosnie stosowanych metod analityeznych., jednak nie podaje szezegdlowych
informacji na temat warunkow ekspervmentalnyeh stosowanych technik analitveznych., 7
dwaéch grup procedur analitveznych, jedna grupa to metody zwalidowane w ramach procesu
akredytacyjnego. w tym preypadku jednak, przed ich wyvkorzystaniem . producent” powinien
przeprowadzi¢ proces weryfikacji. Dla drugicj grupy metod, nie umieszezonych w zakresie
akredytacji producent jest zobowiazany do petne] walidacji. W obu jednak preypadkach
niezbednym elementem jest podanie parametrow  walidacyjnych 1 poréwnanie ich z
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wymaganiami. tak aby potwierdzic zasadnos¢ wyboru metody analityczne) | jej parametry
analitvczne. Takich szczegdlowyceh informacji o oczekiwanyeh parameirach analitycznych
stosowanych technik analitycznych nie znalaztam w tekscic rozprawy (rozdzial 5. Walidacija i
sapewnlenie joakoscl metod analityezmeh). Brak lez informac)i o sposobie wrorcowania
aparatury pomiarowe] oraz 0 Zapewnieniu spajnosci pomiarowe;.

W przypadku materiatiow proszkowych niezmiernie waznym zagadnieniem jest wyznaczenie
Lnajmniejszej rekomendowane] porcji materiatu™ zapewniajace] odpowiednia jednorodnosé
pod wzgledem wszystkich wartasdei certytikowanveh, Informagje, jakie udato mi sig poeyskad
Z OpIsU 53 nastepujged:

Str. 44: kazde opakowanie jednostkowe zawiera (70 +1) g proszku.
Str. 157, certylikat IMZ 3161 PWD: minimalna, rekomendowana porgja to 0,2 g,
Str. 162, certyhikat IMZ IN 718 PWD: minimalna, rekomendowana porcja to 0,5 g.

W rozdziale 6.2, _Aparatura badawcza” podane sa informacje o sposobie przygotowania probek
do badan, w tym o masie prabek, Na str, 33 podano, #¢ do oznaczen Mn, Cr, Wi, Cu. Mo, V, Sn.
Al oraz W odwazano ok. 0.2 g probki; do oznaczenia fostoru. ok, 1,0 g prabki: do oznaczania
Siok. 0.5 g probki: a do oznaczania (O, N oraz H odwazano ok, 0,1 g, Szczegdlnie w preypadku
oznaczen fosforu, trudno jest wykorzystad wyniki 2 oznaczen dla ok. 1.0 g poreji z wnioskiem
o minimalnej rekomendowanej porcji 0,2 ¢ lub 0,5 g,

Przy okazji nasuwa si¢ rowniez pylanie. na jakie] podstawie przyjeto rekomendowane wartosci
dla dwach materiatow: odpowiednio 0.2 g oraz (1,53 ¢,

W kolejnym rozdriale 6.3 omdwione zostaly wyniki badan jednorodnosci chemiczneg
wewnatrz | miedzy poszezegdlnymi opakowaniami, dla wybranyveh losowo, 13 porcji
Jednostkowyeh., W tvm migjscu mam  pylanie odnosnie praktvezne] realizacji sposobu
trdjwarstwowego pobicrania probek lestowych do oceny jednorodnosci wewnatrz danego

opakowania (rys, 10, str. 51).

Dla obu badanych materiatow, kandvdatow na CRM, Doktorant zgromadzit znaczna liczbg
wynikow, dla wielu pierwiastkéw, zardwno dla porgji pobranyeh z jednego opakowania, jak i
dla wielu opakowan jednostkowych. Wyniki tych badan stanowia istotna czesd pracy, to 30
stron, na kKtorveh zamieszone sa wykresy oraz omowienie wynikdw, W pierwsze] kolejnosci
odniosg sig do wykresow, prezentujacyeh czytelnie uzyskane wartosci. Dla formalnosci,
zwracam jedynie uwagg, ze Autor nie opisal jednognacenie znaczenia rozrzutu dla prostokatow
wypetnionych kolorem i rozrzutu wynikdw zaznaczonvch w formie . wasow™, tym bardzo to
istotne w przypadku, gdy oba przedzialy nie sa wrgledem siebie svmetrvezne, To co 2
pewnoscia jest dla Doktoranta oczywiste, nie musi byvé jednoznaczne dla czytelnika.

Podsumowanie wszvstkich badan poswieconych ocenic jednorodnoser dwoch kandydatow
CRM przedstawiono na stronie 84, Mervtorvezne wnioski, wskazujgee na akceptowalng
jednorodnosé chemiczng wzgledem istotnych cech tveh materiatow, sa poprawne 1 nic
wzbudzaja zadnych watpliwoscl, Moja watpliwosé wzbhudzity jedvnie okresdlenia dotyvezace
jednorodnoset, tak jak przy stwierdzeniu bardzo dobra jednorodnosé” podane zostalo
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kryterium ,wartosci CV nie przekroczyly 2 %7, to kolejne stwierdzenia ,umiarkowana
smiennosc”, czy podwyzszona nigjednorodnosc™ sa ogdlnikowe. Proponuje unikacé takich
niczdefiniowanvch liczbowo stwierdzen w kontekscie metrologicznym,

Jak wspomniatam wezesniej, rozprawa doktorska zostata przygotowana starannie, nie mniej
Autor nie uniknal wielu niezrecznosei jezykowych, Zwracam na to uwage glownie po to, aby
uczuli¢ Autora na znaczenie uzywania poprawnych form j¢zykowych i gramatycznych. Nie
wymieniam tutaj wszystkich zauwazonych uchybien, a jedynic wybrane przyktady.

- na str. 93: ,stosujac udokumentowane 1 wrzorcowane procedury pomiarowe.,” Pytanie, co
oznacza okreslenic .wzorcowane procedury pomiarowe”™ ?

- str. 103: Autor stosuje poprawne okreslenie .pordwnania migdzylaboratoryjne™, natomiast w
podsumowaniu wynikow. na str, 103 pojawia sig lermin ... badania migdzylaboratoryjne™.

- na str. 128 opisany jest proces wyznaczania budzetu nicpewnosei. Autor przyjal termin
.catkowila niepewnoéé standardowa™, zamiast okreslenia . ztozona nicpewnos¢ standardowa
(combined standard uncertainty)”

- rozdzial 12, Podsumowanie. rozpoczyna sie na stronie 134, nalomiast w spisie tresci jest
podana str. 135, Taka sama sytuacja wystepuje dla rozdziatu 13. Whioski,

Podsumowujac. wysoko oceniam  przygotowang przez Doktoranta rozprawg doktorska.
Wiodageym aspektem  badan  bvlo opracowanie procedury wytwarzania proszkowych,
metalicznych materiatéw odniesienia, a nastgpnie wdrozenie lej procedury w prakiyee do
wytworzenia dwoch kandydatow na CRM. w wiasciwosciach ktore moga by¢ wykorzystane do
wspomagania technologii przyrostowych. Tematyka i uzyskane rezultaly jednoznacznie
spetniajy wymagania doktoratow wdrozeniowych. Na podstawie przedstawionych wynikow
badan i dyskusji uzyvskanych wynikow uwazam, ze Doktorant zrealizowal w pelni zalozone

cele badawcze.

Wartodciowy wklad oceniang] rozprawy dokiorskie] spelnia wymagania stawiane pracom
doktorskim okreslone w Ustawic (Ustawa 7 dn. 20 lipca 2018 r. — Prawo o szkolnictwic
wy7zszym i nauce z dnia 20.072018 r. (j.L DeUlL 2 2024 r, poz. 1571) Art. 187, Tym samym
wnosze o dopuszezenie mgr. Piotra Knapika do dalszych etapow przewodu doktorskiego.

Prof. BEwa Bulska

/podpis odreczny/
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