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RECENZJA
rozprawy doktorskiej Pani mgr inz. Magdaleny Jakubowskiej

pt.: ., Wplyw zmeczenia niskocyklowego oraz interakcji zmeczenie — pelzanie na
degradacje stali 14MoV6-3 pracujgcej w podwyiszonych temperaturach”
wykonanej w Instytucie Metalurgii i Inzynierii Materialowej im. Aleksandra
Krupkowskiego Polskiej Akademii Nauk
pod kierunkiem Pani dr hab. inz. Anny Sypien, prof. instytutu (promotor) oraz Pana dra

inz. Mariusza Luckiego (promotor pomocniczy)

Podstawa prawna opracowania recenzji:

Recenzja zostala wykonana na podstawie decyzji Rady Naukowej Instytutu Metalurgii i
Inzynierii Materiatowej im. A. Krupkowskiego PAN w Krakowie z dnia 17 paZdziernika
2024 roku, zgodnie z Ustawq z dnia 20 lipca 2018 r. o stopniach naukowych i tytule
naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki (tj. Dz.U. z 2003 r. nr 635, poz. 595 z
pozn. zm.) na zlecenie Dyrektora Instytutu Pani dr hab. Joanny Wojewody-Budki, prof.
instytutu z dnia 31 paZzdziernika 2024 r. oraz rozprawy doktorskiej pt. ,,Wplyw zmeczenia
niskocyklowego oraz interakcji zmeczenie — pelzanie na degradacje stali 14MoV6-3
pracujgcej w podwyiszonych temperaturach”.

1. Ogoélna charakterystyka rozprawy doktorskiej

Degradacja materiatdéw stosowanych w blokach energetycznych, dazenie do wyzszej
sprawnos¢ cieplnej oraz elastycznosci operacyjnej, stanowi wazne i aktualne wyzwanie dla
inzynierii materialowej. W $wietle rosnacego zapotrzebowania na energi¢, koniecznosci

podwyzszania temperatury, cisnienia, zmian warunkéw pracy urzadzen energetycznych
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(wynikajacych z rosngcego udziatu odnawialnych Zrodel energii), stabilno$¢ pracy i
zywotnos¢ blokéw energetycznych stanowi kluczowe zagadnienie badawcze. Zatem
szczegbdlnie waznym jest okreslenie mechanizmu degradacji materiatu konstrukcyjnego
kotla energetycznego, ktorym jest stal 14MoV6-3, poddana procesowi zmeczenia
niskocyklowego oraz oddziatywania pelzania i zmeczenia.

Podjeta przez Pania mgr inz. Magdaleng Jakubowskg tematyka rozprawy
doktorskiej wpisuje si¢ w wazne zagadnienie badawcze, obejmujace materiaty pracujgce w
warunkach zmiennych obcigzen mechanicznych i cieplnych, w tym charakterystyke zmian
ich struktury i wlasno$ci mechanicznych. Autorka skupila si¢ na strukturze, skladzie
chemiczny, fazowym i wlasnos$ciach wytrzymato$ciowych niskostopowe;j stali 14MoV6-3 w
stanie wyjsSciowym oraz po dlugotrwatej eksploatacji (164 000h i 302 000h), a w
szczegolnosci na ilosciowej i1 jakosciowej analizie stopnia deformacji materialu oraz
procesow zdrowienia i rekrystalizacji. Majgc na celu inicjacje degradacji materialu Autorka
nakierowata badania na przeprowadzenie testow zmeczenia niskocyklowego (LCF — z ang.
Low Cycle Fatigue), oraz prob pelzanie-zmeczenie (CF — z ang. Creep-Fatigue), ktore
podzielono na trzy etapy zywotnosci (1. 30% (0,3Nf) zywotnosci, 2. 60% (0,6Nf)
zywotnosci, 3. catkowite zerwanie (Nf)). Jednoczesnie w czesci wdrozeniowej
przedstawiono wytyczne obejmujace analizy wynikéw badan, oraz prognozowanie czasu
eksploatacji elementéw pracujacych w warunkach pelzania oraz zmeczenia.

Nalezy zauwazy¢, iz tematyka badawcza podjeta w rozprawie doktorskiej przez
Pania mgr inz. Magdalen¢ Jakubowska, obejmujgca zaawansowane badania zmian
strukturalnych, sktadu chemicznego, fazowego i wiasciwosci materiatow pracujacych w
podwyzszonych temperaturach oraz w warunkach stalego i zmiennego naprezenia, jest
aktualna 1 bardzo dobrze wpisuje si¢ w rozwijang problematyke badawcza w IMiIM PAN w
Krakowie. Opiniowana rozprawa doktorska zostala przygotowana w ramach programu
»Doktorat wdrozeniowy” Ministerstwa Nauki i Szkolnictwa Wyzszego we wspOlpracy
IMiIM PAN oraz Urzgdu Dozoru Technicznego (UDT).

Rozprawa cechuje si¢ oryginalnoscia nie tylko ze wzgledu na wybor waznej tematyki

badan, jednakze rowniez w zwigzku z wlasciwym zastosowaniem szeregu specjalistycznych




metod badawczych mikrostruktury, stopnia deformacji materiatu, mechanizmu degradacji,

sktadu chemicznego i fazowego oraz wlasnosci mechanicznych.

2. Charakterystyka szczegolowa rozprawy doktorskiej

Objetos¢ opiniowanej rozprawy doktorskiej obejmuje 164 stron (w tym 116
rysunkéw, 30 tabel). Rozprawe rozpoczyna ,Wykaz oznaczen i skrotow”™ oraz
»Wprowadzenie”. Praca ma klasyczny uktad z wyraznie wydzielonymi dwiema czeSciami:
teoretyczna (,,Przeglgd literatury” - rozdzial I, strony 10-44) oraz badaniami wlasnymi
poprzedzonymi sformulowaniem tezy i celu pracy (rozdzial II, strony 45-46). Nastepnie
omoOwiono material przeznaczony do badan, metodyke badan (,.Material i procedury
badaﬁvcze” - rozdzial III, strony 47-58), wyniki badan (69 stron) i podsumowano je ich
dyskusja (rozdziat IV, strony 129-139). W pracy zamieszczono rozdzial dotyczacy czesci
wdrozeniowej (rozdzial V, strony 140-150), wnioski (rozdzial VI, strony 151-152), wykaz
literatury (rozdziat VII, strony 153-161), a zakonczono streszczeniami w jezyku polskim i
angielskim (strony 162-164).

W czesci pierwszej, dotyczacej analizy literatury, Pani mgr inz. Magdalena
Jakubowska omoéwila proces zmeczenia, mechanizm pelzania, proces dekohezji stali
chromowo-molibdenowych podczas pelzania. Na szczegdlng uwage zastuguje dalsza czes¢
przegladu literatury, w ktérej Autorka koncentruje sie¢ na przedstawieniu trwalosci i zmian
struktury materiatow, wystepujacych w wyniku testow zmeczeniowych typu pelzanie —
zmeczenie. W celu dopetnienia tematu pracy Pani mgr inz. M. Jakubowska dokonata
klasyfikacji stali dla energetyki oraz ich wilasciwosci w podwyzszonych temperaturach.
Szczegotowo omowita zmiany mikrostruktury stali 14MoV6-3 w wyniku dziatania procesu
petzania. Na zakonczenie przegladu literaturowego stusznie stwierdzila, ze niestabilne
warunki eksploatacji elementéw blokdw energetycznych przyczyniaja si¢ do znacznego
skrocenia ich trwalosci, a co za tym idzie czgstych uszkodzen, awarii, a w konsekwencji
wzrostu kosztow. Brak jest jednoczesnie szczegétowych danych literaturowych dotyczacych

stabilnosci struktury 1 whasciwosci stali niskostopowych po dlugim czasie ich eksploatacji.




Na podstawie bogatego przegladu literatury, wynikéw badan Pani mgr inz. M.
Jakubowska sformutowata teze, cel i zakres zadan badawczych.
W rozprawie doktorskiej przedstawiono nastepujaca teze:

~Kompleksowa i systematyczna charakterystyka zarowytrzymalej stali 14MoV6-3
pracujgcej w zmiennych w czasie obcigzeniach mechanicznych i termicznych z
wykorzystaniem techniki EBSD stanowi najbardziej perspektywiczne narzedzie do
szacowania stopnia degradacji struktury, analizy zachodzgcych mechanizmow a tym samym
zabezpieczenia dostaw energii oraz efektywnego zarzqdzania zasobami energetycznymi.
Znajomos¢ procesow degradacyjnych na poziomie podstruktury pozwoli na dobdr
odpowiednich interwalow inspekcyjnych oraz na minimalizacje ryzyka katastrofalnych
awarii konstrukcyjnych i ich nastgpstw ekonomicznych oraz zagrozen dla bezpieczenstwa.”
W mojej opinii teza jest oryginalna, a jej wykazanie ma zaréwno aspekt

poznawczy, jak i praktyczny.

Natomiast celem naukowym rozprawy bylo: |, okreslenie wphwu zmian
mikrostruktury na zarowytrzymatos¢ niskostopowej stali 14MoV6-3 poddanej dzialaniu
naprezen w warunkach obcigzen cyklicznie zmiennych i podwyzszonej temperatury oraz
ocena przydatnosci ilosciowej i jakosciowej analizy EBSD do opisu mechanizméw
degradacji mikrostruktury.”

Dla zrealizowania zalozonego celu rozprawy wykonano ponizsze zadania badawcze:

e  okreslono stabilno$¢ mikrostruktury i wlasnosci mechaniczne stali 14MoV6-3 poddanej
roznym czasom eksploatacji w zaleznosci od przyjetych warunkéw obcigzen
temperaturowo-naprezeniowych,

e przeprowadzono oceng iloSciowa i jakosciowa stopnia deformacji materialu oraz
badanie proceséw zdrowienia i rekrystalizacji na réznych etapach degradacji stali
14MoV6-3, poddanej niskocyklowemu zmeczeniu oraz interakcji petzanie — zmegczenie,

e opracowano wytyczne i parametry krytyczne do testow zmeczeniowych stali 14MoV6-3
przy uwzglednieniu wystapienia, w danej temperaturze, uszkodzen typu pelzanie,
zmeczenie oraz interakcji petzanie — zmeczenie,

e opracowano strategi¢ minimalizacji negatywnego wplywu procesOw niszczenia na
trwalos¢ uzytkowa elementow cisnieniowych blokéw energetycznych, pracujacych w
warunkach interakcji pelzanie — zmeczenie oraz zaprezentowano nowg procedure

podejmowania przez UDT decyzji w sprawie dalszej eksploatacji materiatow.




Na uwage zasluguje szereg zastosowanych nowoczesnych technik badawczych
majacy na celu kompleksowa analizg struktury, sktadu chemicznego i fazowego przed i po
procesach zmeczeniowych, tj.: skaningowa mikroskopia elektronowa (SEM) wraz z
mikroanalizg rentgenowska, transmisyjna mikroskopia elektronowa (TEM), dyfrakcja
elektronéw wstecznie rozproszonych (EBSD), rentgenowska analiza fazowa (XRD), analizy
materialu stosujac  promieniowanie synchrotronowe oraz dla okreSlenia wlasnosci
mechanicznych materialow przeprowadzono badania wytrzymatosci mechaniczne;j
(statyczna proba rozciggania, badania udamosci Charpy’ego), mikrotwardosci metods
Vickersa.

W drugiej czesci rozprawy dotyczacej badan wiasnych, przedstawiono plan badawczy
podzielony na 4 etapy. Nastgpnie scharakteryzowano strukture, sktad chemiczny i fazowy
oraz wlasnosci materiatu badan — stali 14MoV6-3 w stanie dostawy oraz po eksploatacji w
elektrocieptowni w czasie 164 000h i 302 000h.

W rozprawie omowiono wplyw odksztatcenia zmeczeniowego na mikrostrukture,
sktad fazowy oraz wlasciwosci stali 14MoV6-3 po probach zmeczenia niskocyklowego oraz
pelzanie-zmeczenie.

Do waznych osiggnie¢ nalezy zaliczy¢ okreslenie mechanizmoéw degradacii,
stopnia deformacji materiatu, ewolucji defektow mikrostruktury w zalezno$ci od stopnia
zywotnosci materiatu, ktére uzyskano dzigki zastosowaniu techniki EBSD (poprzez analize
map fazowych, map orientacji, parametru KAM (z ang. Kernel Average Misorientation)
oraz odchylenia orientacji wzglednej ziama (GROD - z ang. Grain Reference Orientation
Deviation).

Na pozytywng ocen¢ zasluguje cze$¢ wdrozeniowa pracy, ktdra obejmowala
wyznaczenie algorytmow analizy wynikéw badan, w celu mozliwosci dalszej eksploatacji
elementow kottow.

Nalezy stwierdzi¢, ze Pani mgr inz. Magdalena Jakubowska zrealizowala zalozony cel
pracy oraz udowodnila postawiona tezg, rozwigzujac problemy badawcze w niej
przedstawione, poprzez wlasciwy dobor technik badawczych, zalgczong dokumentacje w

postaci obrazéw mikrostruktur, wykresow i zaleznosci.




3. Ocena rozprawy doktorskiej

Rozprawa zostala napisana przejrzyscie i jasno. Zastosowano odpowiednia liczbe
rysunkow, obrazow, schematow 1 tablic, koniecznych dla wlasciwego wyjasnienia
zalozonych zagadnien badawczych. Poszczegolne wyniki byly szczegdlowo omawiane. Pani
mgr inz. Magdalena Jakubowska wykazala si¢ bardzo dobrym warsztatem naukowym,
stosujac zaawansowane metody badawcze, tym samym udowodnita umiejetnosé¢ analizy,
oceny otrzymanych wynikow badan, prowadzac do prawidlowo przeprowadzonej dyskus;ji
wynikow badan oraz wysunigcia wlasciwych wnioskow. W zwiazku z powyzszym pragne
stwierdzi¢, ze Autorka wykazala si¢ bardzo dobrym przygotowaniem do samodzielnego
rozwiazywania zadan badawczych zardwno teoretycznych, jak i praktycznych. Biorac pod
uwage omowione powyzej wyniki badan, zastosowane metody badawcze, rozprawe
doktorskg Pani mgr inz. Magdaleny Jakubowskiej uwazam za bardzo wartosciowa. W pracy
zauwazono drobne niescistosci edycyjne, ktore nie wplywaja na moja pozytywng ocene
rozprawy doktorskiej. Jednoczesnie pozwole sobie na przedstawienie kilku uwag:

1. W rozprawie stwierdzono, stosujac mikroanalize rentgenowska (EDS), obecno$é
manganu (rys. 47-49) w materiale w stanie dostarczonym do badan, oraz w materiatach
po 164 000h i 302 000h eksploatacji w weglikach bogatych w chrom i zelazo (rysunek
50a-b). Nie dyskutowano jego braku w przypadku wynikoéw uzyskanych za pomocg
rentgenowskiej analizy fazowej oraz promieniowania synchrotronowego. Czy mozna
okredli¢ zatem rol¢ manganu w badanym materiale poddanym procesom
zmeczeniowym?

2. Jak nalezy rozumie¢ wyniki analizy sktadu chemicznego materialéw po eksploatacji
(Tabela 15), wykonane za pomocg spektroskopii rentgenowskiej z dyspersja energii
(EDS), tzw. lekkich pierwiastkow (np. C) rozpatrujac blad pomiaru? Jaki jest blad
pomiaru dla tego pierwiastka?

3. Zastosowane metody badawcze byly adekwatnie dobrane w celu rozwigzania
zalozonego w rozprawie problemu badawczego. Jednoczesnie pojawia si¢ pytanie o
mozliwos¢ rozszerzenia o inne techniki badawcze?

4. Odnosniki literaturowe w tekscie rozprawy wymagajg uporzadkowania




5. Legendy na rysunkach 95-98 sa takie same, natomiast dotycza réznych testow
Zmeczeniowych

6. Na str. 113 stwierdzono, ze: ,,Wartosci wielkosci ziarna dla stanu wyjsciowego ..oraz
materialow po 164 000h i 302 000h eksploatacji po testach zmeczenia niskocyklowego
(LCF) osiggaly wyzsze wartoSci w porownaniu do testow pelzania ze zmeczeniem
(CF).” Czy wyniki te zostaly przedstawione na rysunku 98a czy 98b?

4. Ocena koncowa rozprawy doktorskiej

Mgr inz. Magdalena Jakubowska w swojej rozprawie doktorskiej pt. ,, Wplyw zmeczenia
niskocyklowego oraz interakcji zmegczenie — pelzanie na degradacje stali 14MoV6-3
pracujgcej w podwyiszonych temperaturach’” rozwiazata zatozone zadanie badawcze, ktore
wymagato od Autorki podstawowej wiedzy dotyczacej mechanizméw degradacji
materialow pracujgcych w zmiennych w czasie obcigzeniach mechanicznych i termicznych.
Opiniowana rozprawa ma wartos¢ poznawczg i aplikacyjng. Postawiony cel pracy zostat
osiggniety, a sformutowana teza udowodniona. Dla wykazania stusznosci celu rozprawy
przeprowadzono wiele czaso- i pracochlonnych badan, stosujgc nowoczesne techniki
badawcze. Nalezy stwierdzi¢, iz Pani mgr inz. Magdalena Jakubowska dokonata dogtebnej
analizy literaturowej, a w oparciu o prawidlowo zaplanowane i wykonane badania, uzyskala
oryginalne, uzyteczne i szczegbtowo udokumentowane rezultaty. Pani mgr inz. M.
Jakubowska przeprowadzita wiasciwa dyskusje ich wynikow, co pozwala zauwazy¢, Ze
posiada niezbedng wiedz¢ z zakresu inzynierii materialowej, oraz ze bardzo dobrze
opanowala warsztat badawczy potrzebny do realizacji pracy.

W zwigzku z powyzszym, stwierdzam, ze rozprawa doktorska Pani mgr inz. Magdaleny
Jakubowskiej spelnia ustawowe wymagania stawiane kandydatom do stopnia doktora,
okreslone ustawa o stopniach i tytutach naukowych (Ustawa z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o
szkolnictwie wyzszym i nauce - Dz. U. 2018 r., poz. 1668). Na tej podstawie wnosze do
Rady Naukowe;j Instytutu Metalurgii i Inzynierii Materialowej im. A. Krupkowskiego PAN
w Krakowie o dopuszczenie Pani mgr inz. Magdaleny Jakubowskiej do dalszych etapow

przewodu doktorskiego, jednoczesnie wnioskuj¢ 0 wyr6znienie rozprawy. (,u (o
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