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Podstawa prawna opracowania recenzji:

Recenzja zostata wykonana na podstawie decyzji Rady Naukowej Dyscypliny InZynieria Materiatowa Politechniki
Warszawskiej z dnia 24 marca 2023 roku, zgodnie z art. 179 ust. 1 i 3 pkt2 lit. b. z dnia 3 lipca 2018r, - Przepisy
wprowadzajgce ustawe — Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce, na zlecenie Przewodniczgcej Rady Naukowej Dyscypliny
Inzynieria Materiatowa Politechniki Warszawskiej Pani prof. dr hab. inz. Matgorzaty Lewandowskiej z dnia 24 kwietnia
2023 r. oraz rozprawy doktorskiej pt. Degradation Mechanism of High Strength Tensile Wire Induced by Stress
Corrosion in CO2-HzS Environment”.

1. Ogodlna charakterystyka rozprawy doktorskiej

Degradacja wtasciwosci materiatéw stopéw metali jest waznym zagadnieniem w projektowaniu
i eksploatacji réznego typu konstrukcji i urzadzen. Jednym z waznych aspektdw degradacji jest niszczenie
korozyjne, ktére jest jednym z gtéwnych Zzrddet strat materiatowych. Okresla sie, ze roczne swiatowe straty
korozyjne w rozwinietych krajach przekraczajg 3% PKB, a w Polsce wynoszg wiecej niz budzet przeznaczony
na nauke (Krdlikowska & Augustynski, 2014). Tematyka degradacji wtasciwosci materiatéw stosowanych na
rurociagi przesytowe rdéznych mediéw (w tym ropy i gazu) jest wcigz w zakresie zainteresowan wielu
osrodkow naukowych na swiecie, szczegdlnie jesli wezmie sie pod uwage korozje naprezeniowg (SCC - Stress
Corrosion Cracking) tych materiatéw, stanowigcg ponad 1/3 wszystkich zniszczen korozyjnych. Degradacja
wiasciwosci rurociggdw zgodnych ze standardem APl 17) w warunkach eksploatacji stwarza szereg
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probleméw zwigzanych z trwatoscig i niezawodnoscig. Trwatos¢ ta jest zwigzana przede wszystkim
z procesami niszczgcego oddziatywania srodowiska, powstawania produktéw korozji oraz doboru
odpowiedniego stanu materiatu w zakresie jego sktadu chemicznego, mikrostruktury, odpornosci na pekanie,
itd. Opisuje je ztozony uktad zjawisk fizykochemicznych wymagajgcych z jednej strony, gruntownej
znajomosci zagadnien teoretycznych zwigzanych przede wszystkich z charakterystyka zjawisk towarzyszacych
korozji, a z drugiej — doboru odpowiedniego materiatu. | takie postawienie problemu stanowi wcigz wyzwanie

badawcze dla wspétczesnej chemii i fizyki oraz inzynierii materiatowe;j.

Temat pracy doktorskiej Pana mgr. inz. tukasza Kukotowicza wpisuje sie w gtdwny nurt swiatowych
badan nad niszczeniem korozyjnym rur elastycznych na rurociggi w Srodowisku zawierajgcym CO; ze
Sladowymi ilosciami H,S. W rozprawie doktorskiej gtdwng uwage skoncentrowano na okresleniu stopnia
degradacji drutu o wysokiej wytrzymatosci produkowanego ze stali MTL-5100 o zawartosci 0,65%- 0,70%C
o strukturze perlityczno-ferrytycznej i stanowigcego element konstrukcyjny rur elastycznych tzw. tensile wire
(drut wysokowytrzymaty). Nalezy jednoczes$nie wzig¢ pod uwage, ze kazda elastyczna rura jest projektowana
i wykonywana na zamdwienie, aby dopasowad jg do wymaganego medium i srodowiska korozyjnego oraz

przenoszonych obcigzen mechanicznych (w warunkach korozji naprezeniowej).

Taki wybér materiatu do badan oraz warunkéw eksperymentu tworzyt mozliwosci uzyskania
interesujacych wynikéw, a jednocze$nie wpisania sie w gtéwny nurt badan niszczenia korozyjnego

elastycznych rur o wysokiej wytrzymatosci.

Rozprawe doktorskg Pana mgr. inz. tukasza Kukotowicza charakteryzuje walor aktualnosci
i oryginalnosci nie tylko w zakresie wybranej tematyki badan, zastosowanych materiatéw, ale takze w
aspekcie zastosowania metod badawczych na wysokim poziomie — korozji, mikrostruktury, wtasciwosci

mechanicznych oraz przede wszystkim metod statystycznych.

2. Charakterystyka szczegdtowa rozprawy doktorskiej

Praca napisana jest jasno i przedstawiona w 9 rozdziatach: Wprowadzenie (Introduction) (rozdziat |,
strony od 9 do 18), Przedstawienie problemu (Problem Statement) (rozdziat Il, strona 19), Przeglad literatury
(Literature Review) (rozdziat Ill z podrozdziatami od 3.1 do 3.5, strony od 20 do 47), Metodologia oceny
mikrostruktury drutéow (Methodology of Microstructure Evaluation of Wires) (rozdziat IV, strony od 48 do
52), Wyniki i obserwacje oceny mikrostruktury (Microstructure Evaluation Results and Observations) (rozdziat
V z podrozdziatami od 5.1 - Parent Material SSC, 5.2 - Weld SSC, 5.3 - Hydrogen Induced Cracking, strony od
53 do 74), Omédwienie oceny mikrostruktury. Hipoteza badawcza (Discussion of Microstructure Evaluation.
Research Hypothes) (rozdziat VI, strony od 75 do 7), Analiza danych statystycznych (Statistical Data Analysis)

(rozdziat VIl z podrozdziatami od 7.1 - Assumptions, 7.2 - Methodology, 7.3 - Verification of Assumptions, 7.4
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- Single Factor Linear Model, 7.5 - Orthogonal Matrix. strony od 79 do 111), Oméwienie wynikéw analizy
statystycznej (Discussion of the Statistical Analysis Results) (rozdziat VI, strony od 112 do 119),
Podsumowanie i uwagi koricowe (Summary and Final Remarks) (rozdziat IX, strony od 120 do 130). Ponadto,
praca zawiera bibliografie i zatgcznik (Appendix A), w ktérym przedstawiono publikacje w postaci artykutu
z czasopisma Ochrona przed Korozjg (vol.66, nr2/2023: DOI: 10.15199/40.2023.2.1). Autor powotuje sie na
88 pozycji literaturowych, w tym 1 pozycji (zwigzanej z rozprawg doktorskg), ktérych jest wspdtautorem.
Wskazuje to na dobre rozeznanie w literaturze przedmiotu, w tym co jest godne réwniez uwagi, w pracach
autordéw polskich. Integralng czesé pracy stanowig takze streszczenia w jezyku polskim i angielskim (strony 5

i 7). Ukfad pracy pozwala jednoznacznie wyodrebnic osiggniecia wtasne Pana mgr. inz. tukasza Kukolowicza.

Cze$¢ studialna pracy jest integralnie zwigzana z jej tematem i zostata oparta na przegladzie
najnowszych pozycji literaturowych i monograficznych, dotyczacych we wprowadzeniu do tematyki
badawczej charakterystyki elastycznych rur na rurociggi, w szczegélnosci wysokowytrzymatych drutéw ze
stali wysokoweglowych, opisu mechanizméw degradacji w sSrodowiskach zawierajgcych CO; oraz H.S, w tym
zawierajgcych wodor - kruchosci wodorowej (Hydrogen Embrittlement), pekania indukowanego wodorem
(Hydrogen Induced Cracking) i siarczkowego pekania naprezeniowego (Sulphide Stress Cracking). W pracy
takze scharakteryzowano metody pozwalajgce iloSciowo opisaé kazdy z tych mechanizméw oraz metody

badan mikrostruktury.

Czesc literaturowa pracy jest bardzo dobrym opisem w zakresie wskazania mozliwosci realizacji celu
pracy oraz jego umiejscowienia na tle danych literaturowych. W tej czesci pracy, na uwage zastuguje dobra,
chociaz bardzo skréotowa, charakterystyka mechanizmu umocnienia w stalach wysokoweglowych.
Interesujgce i wartosSciowe jest zestawienie danych na temat wifasciwosci i technologii dla tej grupy

materiatow, szczegdlnie ze wzgledu na szeroki i wtasciwy dobodr zrddet literaturowych.

Pan mgr inz. tukasz Kukotowicz stusznie stwierdza, ze interesujace jest okreslenie zaleznosci zwigzanych
z parametrami wytwarzania drutéw (obrdbka cieplna, spawanie) oraz ich charakterystykg struktury,
a degradacjg wtasciwosci mechanicznych w srodowisku korozyjnym zawierajgcym CO; oraz H,S, wskazujgc
jednoczesnie na mozliwosci powigzania tego niszczenia z wystgpieniem jednego z trzech mechanizméw

zachodzacych w obecnosci wodoru.

Analiza literatury wskazuje, ze szereg wynikow badan charakteryzujacych wifasciwosci degradacji
drutdw wysokowytrzymatych stanowigcych wazny element sktadowy elastycznych rur na rurociagi, nie
zawiera szczegdtowych charakterystyk mikrostruktury i wtasciwosci mechanicznych oraz wynikéw badan

dotyczacych proceséw ich niszczenia w warunkach korozji, w szczegdélnosci korozji naprezeniowej (SSC).

Warto zwrdci¢ uwage na bardzo interesujace pierwsze podejscie Pana mgr. inz. tukasza Kukotowicza

do praktycznego wykorzystania zdobytej wiedzy teoretycznej w badaniach wstepnych (rozdziat V - Wyniki
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i obserwacje oceny mikrostruktury). Mozna to w petni potraktowacd jako praktyczne podsumowanie zdobytej
wczesniej wiedzy teoretycznej dotyczgcej niszczenia mikrostruktury materiatu drutu w warunkach korozji
wspomaganej wodorem - pekania indukowanego wodorem HIC oraz korozji naprezeniowej SSC. Ta czes¢
pracy jest znakomitym podsumowaniem wczes$niejszych obserwacji degradacji mikrostruktury materiatu
rodzimego drutdw i ztgczy spawanych. Niezwykle wysoko oceniam to podejscie i otrzymane wstepne wyniki

badan.

Wynikiem krytycznej analizy literatury oraz otrzymanych wynikéw w badaniach wstepnych oceny
mikrostruktury drutow w warunkach niszczenia w obecnosci wodoru: pekania HIC oraz SSC byto
sformutowanie przez Pana mgr. inz. tukasza Kukotowicza tezy pracy przedstawionej w rozdziale VI na

stronie 81:

Ho: ,Skftad chemiczny nie ma wplywu na wyniki testu serwisowego. Roznice w sktadzie chemicznym
w ramach specyfikacji sq zbyt mate, aby znaczqco wptyngc¢ na wtasciwosci i mikrostrukture drutu. Wydajnos¢
materiatu jest z natury nieodpowiednia dla srodowiska testowego w trudnym srodowisku” .
(Ho: There is no influence of the chemical composition on the sour service test outcome. The variation of the chemical
composition within the specification is too small to significantly affect the wire properties and microstructure. The material
performance is inherently inadequate for the sour service test environment.}
H1: Sktad chemiczny wplywa na mikrostrukture i determinuje wynik testu.
Odpornos¢ materiatu mozna poprawic¢ poprzez zmiane sktadu chemicznego w okreslonym zakresie, aby
niezawodnie przejsc¢ testy w trudnych warunkach.
(H1: The chemical composition affects the microstructure and determines the test outcome.

The material performance can be improved by chemical composition changes, within the specified range, to reliably pass sour

service tests.)

Teze pracy uwazam za jasno sformutowang i bardzo, bardzo ogdlng, wrecz siegajgcy podstaw inzynierii
materiatowej! Tres¢ tezy dotyczy bowiem pierwszego elementu w ciggu przyczynowo-skutkowym: sktad
chemiczny - technologia/struktura - wtasciwosci fizykochemiczne. Mozna wiec oczekiwaé wielu

interesujgcych drég udowodnienia tak postawionej tezy.

Cze$¢ rozprawy doktorskiej poswiecong badaniom wiasnym, Autor rozpoczyna charakterystyka
parametréw do statystycznej oceny odpornosci na niszczenie w warunkach siarczkowej korozji
naprezeniowej (SSC) badanych drutéw (rozdziat 7 - Statistical Data Analysis) i zatozerh modelu (podrozdziat
7.1 - Assumptions), nastepnie przedstawia zastosowane metody badan (podrozdziat 7.2 - Methodology ),
a w dalszej kolejnosci przedstawia otrzymane wyniki badan wtasnych, przedstawiajgc kolejno: sortowanie
wedtug ksztattu drutu, stanu i mechanizmu uszkodzenia (podrozdziat 7.2.1 - Binning by Wire Shape, Condition

and Failure Mechanism), mapy agresywnosci Srodowiska testowego (podrozdziat 7.2.2 - Test Environment
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Aggressiveness Map), weryfikacje zatozen (podrozdziat 7.2.3 - Verification of Assumptions) oraz
jednoczynnikowy model liniowy (podrozdziat 7.2.4 - Single Factor Linear Model). Na szczegdlng uwage
zastuguja wyniki dotyczace analizy niszczenia materiatu oraz mapy agresywnosci srodowiska testowego. Jest

to bardzo wartosciowa czes¢ tej pracy i zastuguje na uznanie.

Warto zwrdci¢ uwage, ze Autor skoncentrowat swojg uwage na ponad 30 parametrow niezbednych, do
statystycznej oceny odpornosci na niszczenie w warunkach siarczkowej korozji naprezeniowej (SSC)
badanych drutéw jako jednego z elementéw elastycznych rur na rurociagi.

Zebrane dane dotyczyty nastepujgcych obszaréw:

v charakterystyka drutu: rozmiar, producent, stan: rodzimy lub spawany, odpuszczanie spoiny
- parametry,

v" wiaéciwosci mechaniczne: YS, UTS, wydtuzenie, twardo$¢ materiatu rodzimego,

v sktad chemiczny skfadajacy sie az z 17 pierwiastkow, jak podaja certyfikaty wiecej niz wymaga tego
specyfikacja,

v' parametry testu kwasnego: pH, cisnienie czastkowe H,S,

v" kwasny wynik testu: liczba prébek niesprawnych, liczba przetestowanych prébek, mechanizm
pekania,

v szczegodly, takie jak dostawca pretéw stalowych, laboratorium, uwagi dotyczgce nieprawidtowosci

w testach, np. wzery, duze wtracenia.

Kandydat zatozyt, ze analiza statystyczna pozwoli okresli¢ mechanizm niszczenia w warunkach korozji
i obcigzen mechanicznych. Jak zawsze w tego typu analizach, kluczowy jest odpowiedni dobér parametréw
wejsciowych do modelu i metody badawczej. Autor pracy postawit na zmniejszenie wymiarowosci poprzez
wybor tylko trzech krytycznych danych: 1. zatozyt rozktad Weibulla wad i normalizacje prawdopodobienstwa
awarii drutéw o réznych srednicach i pochodzacych od réznych dostawcow, 2. okreslit mapy agresywnosci
Srodowiska korozyjnego, 3. przyjat do analiz statystycznych tylko trzy zakresy zawartosci siarki dla macierzy

ortogonalnej. Takie zatozenia mozna okresli¢ mianem ,,odwaznych i niestandardowych”.

W czesci praktycznej rozprawy doktorskiej Pan mgr inz. tukasz Kukotowicz przedstawia wyniki swoich
analiz przy uzyciu jednoczynnikowego modelu liniowego w zakresie sktadu chemicznego: siarki (podrozdziat
7.4.1 - Sulphur), fosforu (podrozdziat 7.4.2 - Phosphorus), manganu (podrozdziat 7.4.3 - Manganese), krzemu
(podrozdziat 7.4.4 - Silicone), wegla (podrozdziat 7.4.5 - Carbon), miedzi (podrozdziat 7.4.6 - Copper).
Przedmiotem analizy statystycznej Kandydata réwniez przy zastosowaniu jednoczynnikowego modelu
liniowego staty sie takze wtasciwosci mechaniczne, w szczegdlnosci wytrzymatosc na rozcigganie (podrozdziat
7.4.7 - Ultimate Tensile Strength) i wydtuzenie (podrozdziat 7.4.8 - Elongation). Cze$¢ praktyczng tej rozprawy

doktorskiej Autor konczy krétkim podsumowaniem (podrozdziat 7.4.9 - Summary).
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Drugim waznym elementem rozprawy Kandydata stata sie analiza statystyczna przy uzyciu macierzy
ortogonalnych (podrozdziat 7.5 - Orthogonal Matrix). Analizy te dotyczyty bardzo matych zawartosci siarki
(podrozdziat 7.5.1 - Extra Low Sulphur Level <0.0035 %; 7.5.2 -Low Sulphur Level 0.0035 < S % < 0.009; 7.5.3 -
Sulphur Level 0.009 < S % < 0.013).

Realizacja szerokiego zakresu badan statystycznych, na duzej liczbie réznego typu danych, byta mozliwa
dzieki odpowiedniemu zastosowaniu zaawansowanego spektrum metod statystycznych. Wyniki tych badan
zostaty podsumowane przez Kandydata w rozdziale 8 (rozdziat 8 - Discussion of the Statistical Analysis
Results), aw szczegdlnosci w zakresie oddziatywania srodowiskowego (podrozdziat 8.1 - Environment Effects),
konsekwencje dla kwalifikacji (podrozdziat 8.2 - Consequences for Qualification), mechanizmdéw niszczenia
wodorowego: kruchosci wodorowej (podrozdziat 8.3 - Mechanism of HIC), korozji naprezeniowe]j ztgczy
spawanych (podrozdziat 8.4 - Mechanisms of Weld SSC) i materiatu rodzimego (podrozdziat 8.5 - Mechanisms
of Parent SSC). Catos$¢ analiz w tym rozdziale konczy sie proba optymalizacji zakreséw sktadu chemicznego
drutu i Srodowiska testowego (podrozdziat 8.4 - Optimization of the Wire Chemistry and Batch Test

Environment Limits).

Z punktu widzenia realizacji celu i tezy pracy wyniki analiz statystycznych dotyczqcych zakreséw sktadu
chemicznego drutéw oraz srodowiska korozyjnego wraz z okresleniem mechanizmow niszczenia drutow,
stanowiq najwazniejszq czes¢ rozprawy doktorskiej. Chce tu podkresli¢, Zze sq to dobrze zrealizowane
badania. Autor z moZliwie duzg starannosciq dobrat parametry oceny i metody statystyczne do
charakterystyki zniszczenia w bardzo skomplikowanym uktadzie materiat — sSrodowisko korozyjne — obcigzenia
mechaniczne. Analiza tych wynikéw badan dokonana przez Autora jest dobrze zilustrowana doborem
wtasciwych obrazow i sporzqdzonych wykresow zaleznosci dotyczqcych charakteryzowanych wtasciwosci

materiatu.

Podsumowanie otrzymanych wynikdw w przedstawionej rozprawie doktorskiej Pan mgr inz. tukasz
Kukotowicz zawart w rozdziale 9 - Summary and Final Remarks, dowodzgc w catej petni udowodnienia
zaproponowanej tezy i realizacji postawionego celu badan. Autor w petni wykazat umiejetnosé syntetycznego
i zarazem pogtebionego w stosunku do wczesniejszych opracowan, ujecia teoretycznych i praktycznych
aspektow badan wtasnych. Nalezy doceni¢ szczegdlnie starania Autora o uogdlnienia i usystematyzowanie
wspotzaleznosci oddziatywania i interakcji réznorodnych czynnikbw w procesie niszczenia drutéw,
uwzgledniajgc ich sktad chemiczny (np. S, Mn, Si, C), mikrostrukture, oddziatywanie srodowiska korozyjnego

(w szczegdlnosci wodoru) oraz obcigzen mechanicznych (testy korozyjne bez obcigzen i z obcigzeniami).

Podsumowanie oraz uwagi koncowe na podstawie otrzymanych wynikow badan sg przedstawione
w sposob jasny i wskazujg jednoznacznie, ze postawiona w rozprawie doktorskiej teza i cel badan zostaty

przez Pana mgr. inz. tukasza Kukotowicza w petni zrealizowane.
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3. Ocena rozprawy doktorskiej

Za najwieksze zalety pracy uwazam:

1. Odwazne i zupetnie niestandardowe podejscie do analizy degradacji drutéw ze stali MTL-5100 jako
elementu elastycznych rur do przysytu medidw w warunkach ztozonych obcigzen korozyjnych

(zanieczyszczenie CO; i H,S) oraz obcigzen mechanicznych.

2. Witasciwy dobdér metod statystycznych i parametréw wejsciowych do analizy degradacji badanych drutéw
i okreslenie mechanizmow ich niszczenia z uwzglednieniem roli wodoru w warunkach korozji (HIC) oraz
korozji i obcigzen mechanicznych (SSC).

Oceniajgc  pozytywnie rozprawe doktorskg, pozwole sobie na kilka uwag do dyskusji,

a w szczegdblnosci:

1. Uwazam za mato wyczerpujacy opis wyboru metod i parametrow wejsciowych do zaproponowanych

analiz statystycznych. Prosze o wyjasnienie, czym kierowano sie w ich doborze.
2. Co kryje sie za niestandardowym oznaczeniem stali MTL — 51007 Jest to oznaczenie wedtug normy?

3. W pracy odczuwa sie wyrazny brak pogtebionych wynikéw badan wtasciwosci drutéw w warunkach

HIC i SSC. Co moze Pan zaproponowaé w tym zakresie?
4. Czy okreslano stezenie wodoru badanych drutéw, np. w stanie wyjsciowym i po testach HIC i SSC?
5. Przedstawiony zestaw badan mikrostruktury zostat w pracy doktorskiej wtasciwie dobrany

i dobrze wykorzystany do oceny wtasciwosci. Czy mozna by go rozszerzy¢ o jeszcze inne badania -

jakie i dlaczego?

W podsumowaniu recenzji stwierdzam, ze praca pod wzgledem edytorskim wykonana jest poprawnie,
napisana jest jasno i wyraznie. Wida¢ starannos¢ i doktadnos¢ w edycyjnej stronie rysunkow
i tabel. Zauwazone niescistosci (np. brak jednostek przy opisie niektorych wielkosci fizykochemicznych,

drobne btedy stylistyczne) nie sg warte szczegdétowego opisu w recenzji.

4. Ocena konncowa rozprawy doktorskiej

W ogélnej ocenie stwierdzam, ze Pan mgr inz. tukasz Kukotowicz zrealizowat zadanie badawcze bedace
przedmiotem rozprawy doktorskiej. Zawarte w rozprawie podsumowanie wynikéw badan znajduje
udokumentowane uzasadnienie. Sformutowana teza zostata w petni udowodniona w oparciu
o przeprowadzone studium literaturowe oraz wykonane i prawidlowo zinterpretowane wyniki badan
wtasnych. Sposéb przedstawienia i opracowania wynikdw badan wskazuje, ze Autor rozprawy opanowat

w stopniu bardzo dobrym warsztat badawczy niezbedny do realizacji pracy i wykazat niezbedng wiedze
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z zakresu inzynierii materiatowej, planowania badan i metod opracowywania wynikéw. Sformutowat wnioski

0 znaczeniu poznawczym i umiejetnie je uogdlnit.

Biorgc pod uwage poznawcze i aplikacyjne znaczenie pracy, sposéb realizacji programu badawczego,
forme opracowania i przedstawienia wynikdw wykonanych badan, jak rowniez zaprezentowane wnioski,
z przekonaniem stwierdzam, ze rozprawa doktorska Pana mgr. inz. tukasza Kukotowicza pt.: ,,Degradation
Mechanism of High Strength Tensile Wire Induced by Stress Corrosion in CO;-H,S Environment” (“Mechanizm
degradacji wysokowytrzymatych drutéw indukowany korozjq naprezeniowq w srodowisku CO;-H»S”) spetnia
wszystkie wymagania stawiane rozprawom doktorskim przewidziane odpowiednimi ustawami i wnosze

o dopuszczenie Pana mgr. inz. tukasza Kukotowicza do dalszych etapow przewodu doktorskiego.

| < - 0 .
Katowice, 27 czerwca 2023 r. Mona  Jozovdta

prof. dr hab. inz.
Maria Sozanska



