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Materiatowa prof. dr. hab. inz. Anny Boczkowskiej
z dnia 20.05.2024 r.

Oceng opracowano na podstawie przekazanej mi pracy doktorskiej pt. ,.Materiaty
polimerowe wzmacniane metodq hydroekstruzji” obejmujacej opracowanie Doktorantki

zawarte na 154 stronach.

Informacje ogolne dotyczace pracy doktorskiej i dorobku naukowego

Przedtozona mi do oceny rozprawa doktorska mgr inz. Moniki Skorupskiej
zatytulowana ,Materialy polimerowe wzmacniane metodg hydroekstruzji” zostala
zrealizowana, jak wspomniatem, na Woydziale Inzynierii Materialowej Politechniki
Warszawskiej jej promotorem jest prof. dr. hab. inz. Joanny Ryszkowskiej, a promotorem
pomocniczym dr hab. inz. Mariusz Kulczyk.

Doktorantka jest wspotautorem 18 publikacji o zasiggu miedzynarodowym (m. in.
Materials, Bulletin of the Polish Academy of Sciences Technical Sciences, Sci Rep,
Metallurgical and Materials Transactions A, Materials Characterization, Journal of
Nanomedicine & Nanotechnology, Materials Science and Engineering, Journal of Materials
Processing Technology. Jest takze wspotautorem 3 patentow zwigzanych z pracg doktorska (nr:
235954, 238080, 241970) i 1 patentu europejskiego EP3720681Al. Wystgpita

z wygloszonymi referatami na 12 konferencjach naukowych, w tym 1 o zasiegu



miedzynarodowym. W bazie Web of Science IH = 4 oraz 750 pkt MNiSW/MEIN, to naprawde
bardzo imponujacy dorobek naukowy Doktorantki.

1. Wprowadzenie

Tworzywa polimerowe ze wzglgedu na zadowalajace wlasciwosci uzytkowe sa szeroko
stosowane w budowie maszyn. Maja one nieporéwnywalnie wigcej odmian niz wszystkie inne
materialy konstrukcyjne. Przez dodanie odpowiednio dobranych napelniaczy czy
nanonapetniaczy lub innych modyfikator6w mozna ekstremalnie zmieni¢ wlasnosci niemal
kazdego podstawowego polimeru. Nalezy jednak pamigtaé, ze wiekszo$¢ podstawowych
wilasciwosci materiatow polimerowych wyraznie rézni si¢ od odpowiednich wilasnosci
materialow metalicznych. Rosngce wymagania dotyczace maszyn i urzadzen, nowoczesne i
stale rozwijajace si¢ technologie powoduja zwigkszone zapotrzebowanie na materialy o
podwyzszonych wilasciwosciach. Dlatego poszukiwane sg nowe metody umozliwiajace
otrzymanie polimerow o podwyzszonych wlasciwosciach, w porownaniu do dotychczas
dostepnych materiatow. Autorka w ramach niniejszej dysertacji opracowata zalozenia
technologiczne w tym parametry procesu podwyzszenia wlasciwosci wytrzymatosciowych
wybranych  polimerow  konstrukcyjnych z  zastosowaniem  metody  wyciskania
hydrostatycznego na zimno.

Proces wyciskania hydrostatycznego na zimno jest jedng ze znanych metod
stosowanych w celu uzyskania wysoko zorientowanych struktur polimerowych Ta metoda
otrzymuje si¢: widkna, folie, rury, ksztattki, w tym o duzych przekrojach 1 r6znych ksztattach,
posiadajacych dobre wiasciwosci mechaniczne.

Wiyttaczanie polimerow semikrystalicznych ta metodg, w szczegolnosci poliolefin,
zasadniczo wptywa na ich wlasciwosci mechaniczne. Taki proces wytlaczania moze
kilkakrotnie zwigkszy¢ ich modut sprezystosci przy rozcigganiu w porownaniu z materialem
wyjsciowym. Proces wyciskania hydrostatycznego (HE) jest jedng z technik stuzacych do
uzyskania duzego odksztalcenia plastycznego (SPD) stosowang do modyfikacji struktury i
wlasciwosci. Przy wilasciwie dobranych parametrach HE tj.: wielkosci 1 predkosci
odksztalcenia plastycznego, geometrii matrycy (kat wierzcholkowy 1 dhugos¢ strefy
kalibrujacej) oraz $rodka smarujacego proces HE odbywa si¢ przy stalym ci$nieniu wyciskania
1 jest okreslany jako proces stabilny, rys. 7 (a). Kazda zmiana warunkoéw tarcia w matrycy i
wynikajaca z tego zmiana predkosci deformacji powoduje oscylacje ci$nienia wyciskania, co

sprawia, Ze proces jest niestabilny.



Cechami charakterystycznymi procesu HE jest 2 — osiowy stan napr¢zen Sciskajacych
w matrycy oraz duza szybko$¢ odksztalcenia plastycznego. Pierwszy warunek powoduje, iz
proces HE pozwala deformowaé réwniez materiaty kruche i trudno odksztalcalne, gdyz w
strefie deformacji powstrzymywany jest proces generowania i propagacji mikropeknigé. Drugi
warunek sprzyja wystapieniu w matrycy zjawiska tarcia cieklego badz hydrodynamicznego,
ktoére w granicznym przypadku powoduje, iz materiat odksztalca si¢ plastycznie nie dotykajac
powierzchni matrycy i plynie przez matryce na filmie olejowym. Redukuje to maksymalnie
tarcie, natomiast sprzyja lekko pogorszonej jakosci powierzchni wyciskanego produktu.

Proces wyciskania hydrostatycznego charakteryzuja parametry technologiczne majace
istotny wpltyw na stabilno$¢ procesu wyciskania i koncowe wilasciwosci deformowanego
produktu.

Do najwazniejszych parametréw niezaleznych procesu wyciskania hydrostatycznego
naleza:

— stopien redukcji przekroju ,,R”,

— odksztalcenie rzeczywiste w procesie wyciskania hydrostatycznego,

— predkos¢ odksztalcenia plastycznego ,, €,

— kat wierzchotkowy matrycy ,,2a”,

— Smarowanie,

— temperatura.

Do innych parametrow procesu naleza: wartosci kata matrycy, rodzaj plynu
ciSnieniowego, oraz wlasciwosci mechaniczne materiatow wsadu.

Glownym celem pracy byly opracowanie parametrow procesu podwyzszenia
wlasciwosci wytrzymatosciowych wybranych polimeréw konstrukcyjnych z zastosowaniem
metody wyciskania hydrostatycznego na zimno oraz analiza struktury i wlasciwosci tych
polimeréw po procesach prowadzacych do zmiennego stopnia odksztalcenia oraz
prowadzonych przy jednakowym odksztalceniu, ale przy zmiennej szybkosci wyciskania. Co
$wiadczy o nowosci badanego przez Doktorantke zagadnienia, a takze daje nam petny obraz, z

jakimi trudno$ciami technicznymi Doktorantka musiata si¢ zmierzy¢.

2. Struktura pracy doktorskiej

Rozprawa doktorska mgr inz. Moniki Skorupskiej pt. ,,Materialy polimerowe
wzmacniane metodq hydroekstruzji” ma charakter doswiadczalny i dotyczy migdzy innymi
metody wyciskania hydrostatycznego (HE) na zimno PAG6 i PA6.6 oraz analizy struktury i

wilasciwosci tych poliamidow przed i po procesach prowadzacych do zmiennego stopnia



odksztalcenia oraz prowadzonych przy jednakowym odksztalceniu, ale przy zmiennej
szybkos$ci wyciskania pozwalajacych uzyskaé rozny poziom odksztatcenia plastycznego.

Dysertacja zostala opracowana na Wydziale Inzynierii Materialowej Politechniki
Warszawskiej w Zaktadzie Materialow Ceramicznych i Polimerowych pod opieka promotora
prof. dr. hab. inz. Joanny Ryszkowskiej i promotora pomocniczego dr hab. inz. Mariusza
Kulczyka. Obejmuje 154 strony, w sktad ktorych wchodzi: streszczenie w jezyku polskim i
angielskim, wykaz skrotow i oznaczen, czgs¢ literaturowg zawierajacg 2 gldwne rozdziaty
(pierwszy 6 podrozdziatéw 1 drugi w sklad ktorego wchodza 3 podrozdziaty). Catos$¢ czesci
literaturowej zostala na koniec podsumowana. Kolejno w rozdziale trzecim Doktorantka
przedstawita cel i zakres pracy, a nastgpnie czg$¢ doswiadczalng zawierajaca 5 rozdzialow.
Rozdzial czwarty poswiecony jest obszernej analizie uzyskanych wynikéw badan i dyskusja
oraz ich podsumowanie i wnioski z czes$ci doswiadczalnej. Literatura obejmuje 190 pozycji ze
zrodet krajowych i zagranicznych, w tym opracowania ksigzkowe i publikacje naukowe.

Calo$¢ zamyka dorobek naukowy Doktorantki. Mozna stwierdzi¢, ze proporcje
pomiedzy opracowaniami 0 charakterze naukowym, a pozostalymi pozycjami zawartymi w
literaturze sg prawidlowe. Mozna tu wyszczegolni¢ wiele opracowan literaturowych o
charakterze fundamentalnym dla omawianego zagadnienia naukowego.

Po obszernym wprowadzeniu Doktorantka sprecyzowat cel i zakres pracy. Glownym
celem pracy jak juz wspomniano bylo opracowanie parametrow procesu podwyzszenia
wiasciwosci wytrzymatosciowych wybranych polimerow konstrukcyjnych z zastosowaniem
metody wyciskania hydrostatycznego na zimno oraz analiza struktury i wlasciwosci tych
polimerow po procesach prowadzacych do zmiennego stopnia odksztalcenia oraz
prowadzonych przy jednakowym odksztatceniu, ale przy zmiennej szybkosci wyciskania.
Zakres prac obejmowat.

e charakterystyke cech poliamidow PA6 1 PA6.6 obejmujaca badania wlasciwosci
mechanicznych, termofizycznych, mikrostrukturalnych oraz badaniach budowy
chemicznej przed procesem HE a w tym: analize¢ wiasciwosci w statycznej probie
rozciggania, zginania i $ciskania, oznaczenie udarno$ci, badania twardo$ci, analize
struktury przy uzyciu spolaryzowanego mikroskopu optycznego (POM), analizg
kruchych przeloméw polimeréw 2z wykorzystaniem skaningowej mikroskopii
elektronowej (SEM), analize termiczng z zastosowaniem analizy skaningowej
kalorymetrii roéznicowej (DSC), analize spektroskopowa =z zastosowaniem

spektroskopii w podczerwieni z transformatg Fouriera (FTIR), analiz¢ dyfrakcyjng z



zastosowaniem szerokokatowego rozpraszania promieniowania rentgenowskiego
(WAXS).

wstepne proby procesu wyciskania HE PA6 1 PA6.6 1 dobor parametréw HE do badan
systematycznych;

wyciskanie pretow z PA6 przy zmiennych parametrach procesu wyciskania
hydrostatycznego HE dostosowanych do charakterystyki PA6: zmiennej szybkos$ci
wyciskania przy stalych odksztalceniu oraz przy parametrach pozwalajacych uzyskac
r6zny poziom odksztatcenia plastycznego;

przetworzenie pretow z PA6.6 przy zmiennych parametrach procesu wyciskania
hydrostatycznego HE dostosowanych do charakterystyki termicznej PA6.6: zmiennej
szybkos$ci wyciskania przy stalych odksztalceniu oraz przy parametrach pozwalajacych
uzyskac rozny poziom odksztatcenia plastycznego;

Charakterystyke PA6 1 PA6.6 po procesach przerdbki plastycznej w procesie HE, ktora
obejmowata metody badan zastosowane do charakterystyki pretow z PA6 1 PA6.6 przed
procesem HE.

Czg$¢ literaturowa skladajaca sie¢ z dwoch obszernych rozdzialdow zawierajacych

informacje dotyczace metody podwyzszania wlasciwosci wytrzymato$ciowych polimerow i

charakterystyki poliamidow. Kolejno Doktorantka w rozdziale pierwszym scharakteryzowata

metody podwyzszania wlasciwosci wytrzymato$ciowych polimerow w tym t.j.:

modyfikacja polimerow,

metody przetwarzania polimerow prowadzace do zwigkszania ich wilasciwosci
wytrzymalosciowych (wzmacnianie w trakcie procesoOw wytlaczania polimerow,
formowanie wtryskowe, wzmacnianie w procesie wyciskania konwencjonalnego,
wzmacnianie w procesie wyciskania hydrostatycznego w tym: przeciskanie przez
rownoosiowy kanat katowy i wzmacnianie w procesie jednostronnego 1- osiowego
Sciskania w matrycy).

Rozdzial drugi poswiecony jest charakterystyce poliamidow zawierajacy informacje

dotyczace:

budowy poliamidow,
wiasciwosci poliamidow,

Zastosowania poliamidow.

Calo$¢ czedcei literaturowej zamyka zwigzte podsumowanie analizy literatury.



Kolejna cze$¢ pracy przedstawiona na stronach 37+47 poswigcona jest czeSci
doswiadczalnej a mianowicie charakterystyce badanych materialow 1 metodyce
przeprowadzonych przez Doktorantk¢ badan

Kolejna najobszerniejsza czgs¢ rozprawy doktorskiej opisana na stronach 48+132
(rozdziat 4) obejmuje obszerny rozdziat zatytulowany Wyniki badarn. Olbrzymia ilo$¢ wynikow
zamieszczona w tym rozdziale i podrozdziatach §wiadczy o bardzo duzej liczbie wynikow prac
badawczych jakie wykonata Doktorantka.

Podsumowanie i wnioski, do ktérych dochodzi Autorka sa interesujace i poprawnie
sformutowane z naukowego punktu widzenia. Istotny jest rowniez fakt, iz wyniki pracy maja

implikacje praktyczng i moga zosta¢ wykorzystane przez przemyst.

3. Charakterystyka rozprawy doktorskiej

Wyniki badan oraz ich analiza, odnosza si¢ do waznych i aktualnych zagadnien, nie
tylko z punktu widzenia naukowego, ale rowniez aplikacyjnego. Prace badawcze zostaly
zrealizowane z wykorzystaniem specjalistycznych maszyn i urzadzen znajdujacych sig
na Wydziale Inzynierii Materialowej Politechniki Warszawskiej w Zakladzie Materiatlow
Ceramicznych i Polimerowych oraz Instytutu Wysokich Ci$nien Polskiej Akademii Nauk.
Pozwolity one Doktorantce na wnikliwe zrealizowanie badan w zakresie tematu rozprawy.

W recenzowanej pracy doktorskiej Doktorantka skupita si¢ na opracowanie parametrow
procesu  podwyzszenia  wilasciwosci  wytrzymatosciowych  wybranych  polimerow
poliamidowych z zastosowaniem metody wyciskania hydrostatycznego na zimno.
Przeprowadzila takze analize struktury 1 wlasciwosci tych polimerow po procesach
prowadzacych do zmiennego stopnia odksztalcenia oraz prowadzonych przy zmiennej
szybkos$ci wyciskania.

W ramach badan, Doktorantka przedstawita parametry procesu wyciskania
hydrostatycznego na zimno PA6 oraz PA6.6 a nastgpnie przeprowadzila szereg badan
pozwalajacych na okreslenie wplywu duzych odksztalcen plastycznych na wilasciwosci
mechaniczne, termofizyczne, mikrostrukturalne oraz analiz¢ budowy chemicznej. Z
przedlozonej do recenzji rozprawy doktorskiej wynika, ze mozliwe jest odksztalcenie
plastyczne litych polimeréw oraz silne umocnienie takiego materialu. Doktorantka
zaobserwowala duzy wzrost wiasciwosci mechanicznych, w tym wytrzymatosci na zrywanie

oraz zginanie. Taki wzrost wlasciwosci mechanicznych zwigzany jest z powstawaniem silnie



zorientowane;j struktury w PA6 oraz PA6.6, co mozna zaobserwowac na przetomach w postaci

wyraznych wiokien ulozonych zgodnie z kierunkiem wyciskania. W swojej dysertacji

zaproponowatl model mechanizméw deformacji plastycznej poliamidéw, zwigzany ze zmiang

morfologii tych polimeréw wynikajacg ze zmiany ksztattu i rozmiaréw sferolitow.

Uzyskane wyniki badan, umozliwity Doktorantce wnikliwg obserwacj¢ 1 trafne

wyciagnigcie wnioskdw. Najwazniejsze konkluzje jakie przedstawione zostaly w obszernym

podsumowaniu to:

stale ci$nienie w trakcie procesu HE pozwala uzyskac profile o gladkiej powierzchni i
niskiej chropowato$ci oraz stabilnej srednicy, takie warunki wyciskania dla PA6 1
PA6.6 uzyskano przy odksztalceniu nie wigkszym niz 1.57.,

przy odksztatceniach wigkszych niz 1.57 materiat nagrzewa si¢ do temperatury powyzej
176°C. Proces topnienia fazy krystalicznej badanego PA6 rozpoczyna sie¢ w
temperaturze ok. 197°C, a PA6.6 ok. 191°C. Gdy parametry procesu HE generuja
temperature adiabatyczng wieksza niz temperatura poczatku topnienia fazy
krystalicznej dla obu polimerow proces wyciskania przestaje by¢ stabilny,

dla PA6 maksymalny wzrost wilasciwosci wytrzymatosciowych i twardosci uzyskuje
si¢ po procesie HE przy odksztalceniu rzeczywistym e=1.57,

twardos$¢ H358 poliamidu PA6.6 w funkcji odksztalcenia rzeczywistego maleje o ok.
20% w poréwnaniu z materialem wyjSciowym,

nie zaobserwowano znacznego wplywu szybkosci procesu HE na wiasciwosci
mechaniczne PAG oraz PAG.6,

po procesie wyciskania hydrostatycznego na zimno zaobserwowano silny wzrost
wlasciwosci mechanicznych obu materiatdw, w tym wytrzymatosci na zrywanie oraz
zginanie do wartosci przewyzszajacej nawet 500% wytrzymatosci materiatu przed
procesem deformacji plastycznej,

na podstawie analizy obrazow mikroskopowych uzyskanych z zastosowaniem SEM
stwierdzono, ze w wyniku odksztalcania w procesie HE dochodzi do orientacji
makroczgsteczek PA6 wzdhiz kierunku odksztatcania,

w wyniku analizy dyfraktograméw WAXS probek PA6 oraz PA6.6 po roéznych
odksztalceniach w procesie HE zaobserwowano wystgpowanie pasm typowych dla fazy
ou i oz oraz y. Wraz ze zwigkszaniem odksztalcenia w procesie HE w zakresie 0.68 —

1.57 obserwuje si¢ zwickszenie udziatu fazy oo w PA6 i PAG.6,



e Analiza termiczna z zastosowaniem DSC pozwolita stwierdzi¢, ze w PA6 oraz w PA6.6
po procesie HE generujacym odksztalcenia w zakresie 0.68 — 1.57 zwieksza si¢ udziat
fazy krystalicznej o,

e zaobserwowane zmiany wlasciwosci wytrzymatosciowych sa wynikiem orientacji
makroczasteczek 1 nieznacznego zwigkszenia udziatu fazy krystalicznej w tych
materiatach.

Na szczegdlng uwage zastuguje starannos¢ wykonywanych przez Doktorantke prac
badawczych, ktéra wymagata od niej opanowania nowoczesnych metod badawczych. Zostaty
one prawidlowo dostosowane do zagadnien i1 probleméw jakie musiat rozwigzywac.
Wiadomym  jest, ze zapewne wykorzystanie specjalistycznej aparatury
1 interpretacja wynikOw pomiaré6w nie mogg by¢ przypisane w catosci Doktorantce, poniewaz
zawsze wymaga to wspolpracy ze specjalistami, a przede wszystkim z Panig Promotor, czego
wyniki przedstawiono we wspodtautorskich pracach bedacych uzupehieniem osiggniecia.

Analizujac wyniki przeprowadzonych przez Doktorantke badan mozna sformutowaé
pytanie o charakterze merytorycznym: Doktorantka w pracy opisata m.in. zmian¢ wlasciwosci
wytrzymatosciowych krystalicznego PA6 1 PA66 przetwarzanych metoda hydroekstruzji.
Wiele z cech wytrzymato§ciowych tych polimerow zwigksza si¢ po tym procesie.

Czy mozna oczekiwa¢ podobnych zmian cech wytrzymato$ciowych po przetwarzaniu metoda

hydroekstruzji polimerow amorficznych?.

4. Podsumowanie

Podsumowujac praca doktorska Pani mgr inz. Moniki Skorupskiej stanowi zwarty opis
osiggniecia naukowego, a zatem speilnia wymogi formalne zawarte w obowigzujacych
przepisach ustawowych. W pracy opisane zostaly nowatorskie i warte kontynuacji kierunki
badan. Z kolei przedstawiona do oceny dysertacja jest opracowana bardzo starannie
Z nielicznymi tylko potknigciami edytorskimi.

Na zakonczenie dodam jeszcze pewng uwage, ze opiniowana praca doktorska
mgr inz. Moniki Skorupskiej pt. ,, Materialy polimerowe wzmacniane metodg hydroekstruzji’’
dowodzi wysokich kompetencji Autorki. Bez watpliwosci stwierdzam, ze przedtozona mi do
oceny rozprawa w petni spetnia warunki okre§lone w ustawie z dnia 14 marca 2003 r. o
stopniach naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki (tekst
jednolity w Dz.U. 2017 poz. 1789) oraz Rozporzadzeniu Ministra Nauki i Szkolnictwa
Wyzszego z dnia 19 stycznia 2018 r. w sprawie szczegélowego trybu i1 warunkow

przeprowadzenia czynnosci w przewodzie doktorskim, w postgpowaniu habilitacyjnym oraz w



postepowaniu o nadanie tytulu profesora (Dz.U. 2018 poz. 261) zatem wnioskuje do Pani
Przewodniczacej Rady Dyscypliny Inzynieria Materialowa prof. dr. hab. inz. Malgorzaty
Lewandowskiej Politechniki Warszawskiej o dopuszczenie Doktorantki do dalszych etapow
przewodu doktorskiego.

Dodatkowo majac na uwadze szeroki zakres wykonywanych badan, wnikliwosé
badawczg Doktorantki, charakter aplikacyjny rozprawy oraz przedstawiony dorobek naukowy
wnioskuj¢ o wyrdznienie ocenianej rozprawy doktorskiej zgodnie z Kryterium wyrdznienia prac

doktorskich na Politechnice Warszawskiej.

i (P



