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Recenzja

rozprawy doktorskiej Pana mgr inz. Piotra Olesika pt.: ,,The effect of addition of glassy carbon
particles at different grain size on properties of heterophase HDPE matrix composites made by
FDM 3D printing”.

Promotorem Doktoranta jest dr hab. inz. Mateusz Koziot, prof. Politechniki Slaskiej,
a promotorem pomocniczym dr inz. Tomasz Pawlik z Politechniki Slaskie;j.

1. Podstawa opracowania recenzji

Recenzja zostata opracowana na podstawie pisma RDIMa.0211.142.2023 prof. dr hab.
inz. Marii Sozanskiej Przewodniczacej Rady Dyscypliny Inzynieria Materialowa Politechniki
Slaskiej oraz uchwaty z dnia 24 pazdziernika 2023 r. o numerze 142/2023 podjetej przez Rade
Dyscypliny Inzynieria Materiatowa.

2. Tematyka pracy i jej cel

Przedtozona do recenzji praca doktorska Pana mgr inz. Piotra Olesika zawiera oryginalne
wyniki badan efektu umocnienia wysokiej gestosci polietylenu HDPE (ang. high density
polyethylene ) weglem szklistym o réznej granulacji. Opracowana technologia obejmuje szereg
procesOw, w tym rozdrabnianie umocnienia weglowego, ultradzwigkowa deaglomeracije,
mieszanie proszkow z granulatem osnowy, wyciskanie filamentu i ostatecznie wydruk 3D prébek
kompozytowych. Zastosowanie wegla szklistego (ang. glassy carbon GC) o bardzo dobrych
wilasciwosciach mechanicznych i elektrycznych wymaga szczegélnego podejscia w procesie
faczenia sktadnikéw kompozytowych. We wprowadzeniu Doktorant w zwiezly sposob
przedstawia charakterystyke wegla szklistego, jego budowe strukturalna oraz opisuje sposoby
jego wytwarzania, a takze szereg zastosowan w przemysle biomedycznym, farmaceutycznym,
elektronicznym czy energetyce. Nastepnie przedstawia liczne przyklady kompozytow
umacnianych weglem szklistym zaréwno na osnowie metalowej jak i polimerowej. Podkresla
jego pozytywny wptyw na wiasciwosci tribologiczne, zmniejszenie wspdtczynnika tarcia, a takze
wzrost twardosci 1 wytrzymatos$ci. Przedstawia réwniez krotka charakterystyke polimeru HDPE,
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wspominajac o jego doskonatej odpornosci chemicznej, dobrej odpornosci na uderzenia i
pochtanianie wilgoci. Cho¢ jest szeroko stosowany w przemysle, to ze wzgledu na mniejsza
wytrzymatos¢ i sztywnos¢ jego potencjat aplikacyjny jest ograniczony. Stad podstawowym celem
badan jest dobranie wlasciwego umocnienia, tak aby osiagnaé¢ odpowiedni wzrost, na przyktad
wytrzymatosci czy wilasciwosci piezoelektrycznych. Z szerokiej gamy faz umacniajacych
Doktorant wymienit komponenty weglowe, takie jak nanorurki, grafit, grafen, tlenki grafenu. W
potaczeniu z osnowa HDPE nadaja one materialom kompozytowym wyjatkowe wiasciwosci.
Przytoczyt przyktady badan, w ktérych okreslono niezbedng zawarto$¢ umocnienia w celu
ustabilizowania wspdtczynnika tarcia czy tez utworzenia $ciezek przewodzenia pradu. Mozna
przypuszczaé, ze zagadnienia te s3 stabo rozpoznane, wykonano jedynie wstepne badania, a ich
potencjalne aplikacje w medycynie czy tez przemysle elektronicznym sa bardzo oczekiwane.
Szczegblnie, ze Doktorant zamierza wykorzysta¢ uniwersalny pod wzgledem doboru ksztattu i
struktury druk 3D. Swoja analize skupit na jednej z jego odmian — FDM (ang. Fused Deposition
Modeling), ktéra umozliwia domieszkowanie czastek umacniajacych podczas przygotowywania
filamentu. Przedstawil najwazniejsze trudnosci przy wytwarzaniu drukéw na osnowie HDPE, do
ktorych zaliczyt niedostateczna adhezje do podioza, deformacj¢ w wyniku naprezen termicznych
oraz rozdzielanie poszczegdlnych warstw druku. Doktorant przytacza szereg pozycji
literaturowych 1 osobiscie posiada duze doswiadczenie i praktyczna wiedze w zakresie
rozpoznania wad materialowych i doboru odpowiednich parametréw druku FDM. Stad,
opracowywanie skutecznej metody scalania sktadnikéw kompozytéw, z wiedza wyniesiona z
wytwarzania struktur monolitycznych, ma duze szanse powodzenia i pozwoli uzyskaé
zaplanowane wiasciwosci. Zaproponowane Ww pracy rozwigzanie bedzie polegalo na
zastosowaniu kilku nastgpujacych po sobie proceséw, wzajemnie si¢ uzupeiniajacych, ktére w
konsekwencji doprowadza do wytworzenia poprawnej struktury i odpowiednich wilasciwosci
fizycznych. Mozna stwierdzi¢, ze Doktorant w zwiezly sposdb przeprowadzit rozpoznanie
literaturowe, omowit najwazniejsze dla jego pracy techniki wytwarzania oraz zdefiniowat ich
podstawowe ograniczenia.

Uwzgledniajac powyzsze konkluzje Doktorant sformutowal nastepujaca teze, zgodnie z
ktéra:

“It is possible to make HDPE/GC composite filaments for FDM 3D printing and to obtain
printouts with special tribological and piezoelectric properties.”

W celu przyjecia tak postawionej tezy zaplanowat nastepujace prace badawcze:
-analize wptywu wielkosci i rozktadu czastek wegla szklistego na wihasciwosci kompozytu
wyprodukowanego metoda druku FDM,
-analize roli wegla szklistego w kompozytach heterofazowych z dodatkiem nanoczastek Al,Os i
nano jodku siarczku antymonu (SbSI),
-opracowanie warunkéw technologicznych wytwarzania kompozytéw HDPE/GC oraz
kompozytéw heterofazowych,



-okreslenie  korzystnych parametréw technologicznych pod wzgledem  wilasciwosci
trybologicznych i piezoelektrycznych.

Tak sformulowana teza o charakterze naukowym i utylitarnym, jak réwniez okreslenie
zadan 1 celu pracy, w moim przekonaniu zawiera pierwiastek nowosci i bedzie stanowié
oryginalny wktad do inzynierii materiatowej kompozytéw polimerowych. Zakres prac obejmuje
trzy zasadnicze obszary: opracowanie metod konsolidacji sktadnikéw kompozytéw, badania
strukturalne na kazdym etapie preparatyki i transformacji materialéw oraz testy wiasciwosci
mechanicznych potaczone z analiza funkcji poszczegélnych skiadnikéw kompozytéw. Program
pracy zostat bardzo przejrzyscie przedstawiony na rysunku 5 w formie schematu blokowego.

3. Ocena redakcyjnej formy rozprawy
Przedtozona do oceny praca doktorska liczy 95 stron, z klasyczna sekwencjg rozdziatow,
obejmujaca studium literaturowe, podstawy teoretyczne oraz badania wiasne. Studium wraz ze
spisem tresci, wykazem oznaczen, rysunkéw i tablic oraz wprowadzeniem przedstawiono na ok
30 stronach. Zawiera ono 2 zasadnicze podrozdzialy. W pierwszym przedstawiono
charakterystyka wegla szklistego, obszary zastosowan i liczne przyktady wytwarzanych
kompozytéw. W kolejnym rozdziale oméwiono kompozyty na osnowie polietylenu o wysokiej
gestosci (HDPE) wyrdzniajac grupy materialowe umacniane komponentami ceramicznymi lub
weglowymi. Nadaje to pracy duza przejrzystosé, pozwala zrozumie¢ problem badawczy, a takze
pozna¢ sposob jego rozwigzania. W posumowaniu czgsci teoretycznej postawiono jednoznaczne
whnioski, podkreslajac, ze HDPE moze by¢ bardzo dobra osnowg kompozytéw do zastosowan w
medycynie lub elektronice. Ponadto podkreslono, ze filamenty z umocnieniem z wegla szklistego
badz heterofazym maja wiele zalet w coraz szerzej stosowanej technice druku 3D. Whnioski te

niejako uzasadniaja podjecie tematu pracy.

Badania wilasne, ktére stanowia ok. 80% catosci, sa opisane w kilku rozdziatach, logicznie ze
soba powiazanych, z wiodagcym watkiem i celem badan. Czytelnik bez trudu moze wyodrebnié
kolejne etapy prac, zapoznaé si¢ z ich wynikami i interpretacjg. Kazdy etap prac jest czescig
spojnej calosci dajacej poglad na temat wlasciwosci materialéw kompozytowych, ich cech i
przemian pod wzgledem budowy strukturalnej i stanu umocnienia. Wiekszos$¢ badan jest
udokumentowanych graficznie, a ich wyniki uporzadkowane w tabelach, dajac mozliwosé
szybkiego wgladu w uzyskane efekty. Calos¢ dysertacji jest starannie opracowana i napisana z
uzyciem wilasciwej terminologii. Nalezy podkresli¢, ze Doktorant kiadzie nacisk na istotne
zagadnienia badawcze, wykazujac si¢ dojrzatoscia i doswiadczeniem w prowadzeniu pracy
naukowej. Jakos$¢ fotografii jest bardzo dobra, cho¢ ich duzy format utrudnia pordéwnanie i
analize uzyskanych efektow. Praca sprawia wrazenie rzetelnej dokumentacji badawczej, bez
zbednych ozdobnikéw i nieprzydatnych odniesien. Jedyna uwaga natury redakcyjny dotyczy
niezrozumiatego opisu legendy pod tablica 4 (Selected GC powders parameters).



4. Wyniki badan oraz wnioski

Wyniki badan wilasnych mozna podzieli na trzy kluczowe obszary: rozdrabnianie i
charakterystyke wegla szklistego, wytwarzanie filamentu z mieszanin komponentéw
dedykowanych do wydruku oraz badania trybologiczne i piezoelektryczne wytworzonych
kompozytéw. W pierwszej czesci Doktorant uzyl trzy rézne urzadzenia do rozdrabniania pian
wykonanych przez prof. Jerzego Myalskiego. Zadanie ambitne i bardzo warto$ciowe pod
wzgledem praktycznym. Zastosowatl rézne parametry mielenia, rodzaje kul, srodowisko suche
lub ptynne etc., starajac si¢ osiggnaé dwa stopnie rozdrobnienia, ktore sklasyfikowat jako proszek
mikrometryczny (1-10 pm) oraz drobniejszy proszek sub-mikrometryczny (0.1-1.0 pm). Pomimo
tak zréznicowanych parametréw procesu, réznych urzadzen, Doktorantowi udato sie uzyskacd
jednoznaczne i praktyczne wnioski. Wytworzenie mikrometrycznych czastek wegla szklistego
jest mozliwe przy uzyciu kilku réznych typéw miynkdéw. Zwracajagc uwage na efektywnoscé i
optacalno$¢ zaleca zastosowanie mielenia przez 8h w atritorze Szegvari. W mojej opinii, taki
praktyczny wniosek jest zgodny z obecnymi trendami w pracach badawczych, kiedy uwzglednia
sie szereg aspektéw réwniez ekonomicznych i dgzy sie wdrozenia uzyskanych rozwigzan. Z kolei
otrzymanie proszku sub-mikrometrycznego mozliwe jest tylko w uktadzie z urzadzeniem
Pulverisette Premium 7. Niestety brak jest glebszej analizy przyczyn tego zjawiska, jak réwniez
stwierdzenia w jakim stopniu opisane spostrzezenia beda dotyczyly innych materiatow
poddawanych takiemu rozdrabnianiu. W kolejnym kroku przeprowadzono obserwacje
mikroskopowe otrzymanych proszkéw, analizujgc ich ksztalt, stopien rozdrobnienia, morfologie.
Badania moglyby by¢ jeszcze ciekawsze, gdyby pobierano probki po réoznym czasie mielenia i
obserwowano zachodzace zmiany.

Otrzymane materiaty wykorzystano do wykonania probek, mieszajac proszki wedtug
opracowanej procedury z granulatem osnowy HDPE oraz dla niektérych prébek z nano-
proszkiem Al,Os. Brakuje tutaj wyjasnienia, dlaczego zastosowano akurat taka granulacje
osnowy wynoszaca 3 mm, cho¢ nalezy rdwniez przyznaé, ze opis catego procesu jest bardzo
obszerny 1 wyczerpujacy. Syntetyczny opis problemdéw i sposobéw ich rozwigzania zawarty w
tabeli 7 —"Challenges during printing HDPE and HDPE composites” mozna uznaé za znaczace
osiggniecie Doktoranta, $wiadczace o duzym zrozumieniu zachodzacych zjawisk, swobodnym
poruszaniu si¢ w warsztacie laboratoryjnym i wiasciwym podejsciu do zagadnien badawczych.
Przygotowano lgcznie 6 rodzajow zestawow komponentow, ktore dodatkowo konsolidowano
dwoma metodami — prasowaniem na goraco oraz drukowaniem FDM. Mikroskopowe obserwacje
mieszanin, szczegdlnie powierzchni granulatu HDPE, wykazaly czesciowa aglomeracje
proszkéw, co trudno odnie$¢ do ich koncowego rozmieszczenia w strukturze kompozytu.
Przedstawiane w dalszej czesci np. przetomy kompozytéw po testach rozciggania zawieraja
fadnie rozmieszczone pojedyncze czastki umocnienia. Uzyskane wzrosty wytrzymatosci w
stosunku do nieumocnionej osnowy sa satysfakcjonujace, zwlaszcza modut Younga. Interesujace
byloby jednak odniesienie tych wynikéw do badan wykonanych w innych osrodkach naukowych.
Wykonane obserwacje przelomédw wraz z analiza roli czgstek umacniajacych, sposobu ich
wyciaggania z osnowy, przenoszenia obcigzen, sa intersujgce, chol bylby jeszcze bardziej
wartosciowsze, gdyby wykonano badania mikroskopowe struktury przed rozcigganiem,
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zwlaszcza potaczenia osnowy z czastkami, co oczywiscie nie jest proste ze wzgledu na weglowy
sktad kompozytu.

Przedstawione w kolejnej cze$ci pracy badania wielkosci krystalitéw na podstawie
pomiarow XRD, a takze badania termiczne DSC stanowia doskonate uzupelnienie i mogg by¢
podstawa do ogdlniejszych wnioskéw. Doktorant zauwaza, ze wprowadzone czastki wegla
szklistego moga dziata¢ jako zarodki heterofazowe dla krysztatdbw HDPE. Jednoczesnie
stwierdza, ze wielkosci krystalitow obliczone na podstawie wynikéw DSC nie odpowiadaja
wartosciom obliczonym na podstawie badan XRD, co uznaj¢ za duza dojrzato$¢ naukowa Pana
mgr inz. Piotra Olesika. Stawianie trudnych pytan i ciagle dociekanie do precyzyjnych
odpowiedzi jest cecha dojrzatego badacza. Poniewaz sa to materialty kompozytowe, ztozone w
swojej naturze, mozna przypuszczacé, ze szereg czynnikdw wptywa na efekt umocnienia i trudno
w wielu przypadkach ocenié parametr dominujacy, zwlaszcza dla tak nowej grupy materiatéw.

W kolejnej czesci pracy przedstawiono badania tribologiczne, dla licznej grupy materiatow
kompozytowych, tj. dla 12 réznych typéw probek. Wykonano pomiary wspoétczynnika tarcia na
dystansie drogi wynoszacej 1000 m oraz zuzycie liczone jako ubytek masy probki do masy
poczatkowej. Niestety trudno taki wynik odnies¢ do wartosci uzyskanych przez innych badaczy.
Ponadto, przy duzej masie probki bezwzgledne zuzycie moze by¢ mylnie znikome. Dobrze, ze w
opisanej grupie materiatéw mozna przeprowadzi¢ analiza pordwnawcza i Doktorant stwierdza, ze
prasowanie na goraco zapewnia wigksza odporno$é na zuzycie w stosunku do materiatéw
drukowanych. Ponadto zauwaza, ze dla wszystkich materialéw kompozytowych wspdtczynnik
tarcia jest nieco wigkszy niz dla czystego HDPE, a wegiel szklisty stabilizuje wspoétczynnik na
calej drodze tarcia. Cho¢ wyniki nie sg w pelni zadowalajace, to mozna stwierdzi¢ ze sg dobrym
punktem wyjscia do dalszych badan trybologicznych. Z pewnoscia nalezatoby zmieni¢ ilos¢ fazy
umacniajacej oraz parametry tarcia, niejako odszuka¢ warunki, w ktérych zastosowanie
opracowanego materiatu kompozytowego bytoby celowe. Roéwniez rozszerzy¢ analize
powierzchni tarcia, ktéra w pracy wykonano dla réznych prébek, ale niemal dla tych samych
warunkOw tarcia. Zaprezentowany na rys. 47 model jest warto§ciowym dokonaniem Doktoranta,
ktory po wykonaniu analizy produktéw zuzycia po S$cieraniu z kulka stalowa lub ceramiczna,
badz wykonaniu obserwacji mikroskopowych warstwy wierzchniej, moze by¢ z powodzeniem
rozwijany.

W ostatniej czesci pracy przedstawiono badania przewodnosci elektrycznej oraz badania
piezoelektryczne materialdéw domieszkowanych réwniez jodkiem siarczku antymonu (SbSI).
Dodatek sub-mikronowych czastek wegla szklistego w ilosci przekraczajacej 10% obj. znaczaco
poprawia przewodnos¢ elektryczna. Doktorant wskazuje, ze bardziej zageszczone czastki, tworza
swego rodzaju $ciezki przewodzenia. Badania mikroskopowe pokazaly rozmieszczenie czastek
bez wyraznej orientacji, z nielicznymi konglomeratami czastek SbSI. Zastanawiajace sa powstate
pustki, na ktére Doktorant stusznie zwrdcil uwage, ze moga by¢ $ladami po wyrwanych,
wigkszych czastkach wegla szklistego. Podobnie korzystny efekt czastek submikronowych
zaobserwowano przy badaniach piezoelektrycznych. Wegiel szklisty poprawiajac przewodnos$é
elektryczng, zarazem zwigksza odpowiedz materiatu na dziatania wigkszego ci$nienia. Podobnie
jak we wczesniejszych etapach prac Pan mgr inz. Piotr Olesik konsekwentnie analizuje kolejne
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wyniki eksperymentu, wykorzystujac rézne metody obserwacji i pomiardw, tworzy spodjny,
wzajemnie si¢ uzupelniajacy zestaw dociekan naukowych. Niemal na wszystkich etapach
prowadzi obserwacje mikroskopowe, starajac si¢ uzasadni¢ ilo$ciowe pomiary i zmiany
wilasciwosci fizycznych. Nalezy podkresli¢, ze przeprowadzone badania oraz opracowane metody
wytwarzania materialdw z umocnieniem wegla szklistego posiadaja bardzo duzy potencjat
uzytkowy.

Podsumowujac, na podstawie analizy przedstawionej rozprawy doktorskiej, do najwazniejszych
osiggnie¢ naukowych Doktoranta zaliczam:

- opracowanie opartej na druku FDM metody wytwarzania elementéw kompozytowych na
osnowie HDPE umacnianych weglem szklistym,

-wskazanie najkorzystniejszego sposobu rozdrabniania wegla szklistego z wykorzystaniem
bardzo zréznicowanego warsztatu laboratoryjnego,

-zdefiniowanie najwazniejszych ograniczen druku na bazie tworzyw HDPE i wskazanie
sposobdw ich przezwycigzenia,

-wykonanie wnikliwej analizy procesu krystalizacji kompozytéw umacnianych weglem szklistym
na bazie badan dyfrakcji rentgenowskiej (XRD) oraz skaningowej kalorymetrii réznicowej
(DSC),

-wykonanie badan trybologicznych na duzej grupie materiatow kompozytowych i wykazanie, ze

dodatek wegla szklistego stabilizuje wspotczynnik tarcia.

Nalezy podkres$li¢, ze wymienione osiagniecia naukowe sg wynikiem trafnie dobranej
Sciezki badawczej, precyzyjnych analiz i pomiaréw. Doktorant wykorzystal nowoczesne metody
badawcze, w tym skaningowa mikroskopie elektronowa, dyfrakcje rentgenowska (XRD), a takze
skaningowa kalorymetri¢ réznicowa (DSC). Wykonal kompleksowe badania strukturalne oraz
testy wilasciwosci mechanicznych i elektrycznych. Uzycie tych wszystkich narzedzi jest
dowodem bogatego warsztatu badawczego jaki zdobyt Doktorant, a umiejetno$¢ kompleksowe;j
analizy otrzymanych wynikéw badan $wiadczy o jego duzej wiedzy i dojrzatosci naukowe;j.

Zapoznajac si¢ z przedtozona praca, ktora jest bardzo wartosciowym studium nad
fundamentalnymi  zjawiskami  towarzyszacymi  scalaniu  komponentéw  materiatéw
kompozytowych, zauwazytem pewne zagadnienia, ktére moim zdaniem powinny by¢ poszerzone
lub doprecyzowane. Uwagi te nie podwazaja merytorycznej wartosci pracy, mam nadzieje
przystuza si¢ dalszemu poglebianiu prowadzonych analiz, a zostaly sformutowane nast¢pujaco:

-analiza przeloméw prébek jest bardzo interesujaca, w tym ocena roli czastek, sposobu ich
wyciggania z osnowy, przenoszenia obcigzen. Jednak obraz bytby pehiejszy, gdyby
przeprowadzono analiz¢ mikrostruktury przed testami mechanicznym, zwlaszcza stopnia
jednorodnos$ci oraz zdefektowania struktury. Moze udatoby si¢ w pelni opisaé¢ sposob utraty
ciggtosci materiatu podczas proby rozciagania.

-Doktorant poréwnuje wyniki badan wtasciwosci mechanicznych dla wszystkich wytworzonych
materialow, wspominajac jedynie, ze osnowa HDPE posiada mniejsza wytrzymatos¢ na
rozcigganie niz warto$¢ podawana przez producenta. Dobrze byloby wyjasni¢ przyczyne



zmniejszenia si¢ tej wartosci, a takze przytoczy¢ wartosci uzyskiwane przy innych technikach
wytwarzania, wyznaczone przez innych badaczy.

-badania trybologiczne mozna uzupeini¢ o analiz¢ chemiczna produktéw zuzycia, okresli¢
wzajemny transfer sktadnikéw w parze tracej i tym samym doprecyzowaé model mechanizmu
zuzycia,

-brak jest proby wyjasnienia, dlaczego wegiel szklisty stabilizuje wspdiczynnik tarcia. Wydaje
si¢ ze w przypadku probek bez umocnienia jest on rowniez stabilny.

-jak nalezy rozumie¢ predko$é tarcia wynoszacg 0.1 m/s przy ruchu posuwisto-zwrotnym?

5. Wniosek koncowy

W oparciu o analiz¢ przediozonej rozprawy doktorskiej nalezy stwierdzi¢, ze Pan mgr inz.
Piotr Olesik po przedstawieniu tezy i celu pracy, konsekwentnie realizowat przyjety program
badan materiatowych. Postugujac sie nowoczesnym warsztatem laboratoryjnym przeprowadzit
wnikliwg 1 obszerna analize¢ wytworzonych materialdéw kompozytowych stawiajac zrozumiate i
jednoznaczne wnioski. Doktorant osiagnat postawione cele pracy i potwierdzil stusznosé
sformutowanej tezy. Podsumowujac stwierdzam, ze przedstawiona do oceny rozprawa doktorska
pt. ,,The effect of addition of glassy carbon particles at different grain size on properties of
heterophase HDPE matrix composites made by FDM 3D printing” speinia wymagania Ustawy z
dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz.U. z 2022 r. poz. 574 z pdzn.
zm.). Praca stanowi nowatorskie rozwiazanie problemu naukowego i potwierdza gruntowna
wiedzg teoretyczng Doktoranta w zakresie materialdéw kompozytowych i inzynierii materiatowe;.
Whioskuje zatem o dopuszczenie Pana mgr inz. Piotra Olesika do publicznej obrony rozprawy
doktorskiej przed Rada Dyscypliny Inzynieria Materiatowa Politechniki Slaskie;.
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