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Praca doktorska magister inzynier Marty Krysztof pt. ,,Badania nad kompozytami
wioknistymi wzmacnianymi powloks celulozows regenerowang z roztworu N-tlenku N-
metylomorfoliny (NMMO)” zostala zrealizowana w Politechnice Lodzkicj na Wydziale
Technologii Materialowych i Wzornictwa Tekstyliow pod kierunkiem dr hab. inz. Konrada
Olejnika prof. PE. Praca dotyczy wytworzenia plaskich kompozytow widknistych na bazie
wl6kien celulozowych stosowanych w papiernictwie oraz wiokien stosowanych w przemysle
wlékienniczym wzmacnianych powloka z celulozy regenerowanej z roztworu N-tlenku N-
metylomorfoliny (NMMO). Przedstawiona rozprawa doktorska stanowi obszerne opracowanie
sktadajace sig z 243 stron wydruku komputerowego, podzielona na Czesé teoretyczng 58 stron
(6 rozdziatéw) oraz Cres$é doSwiadczalng 164 strony (8 rozdzialow). W pracy znajdziemy
rowniez spis tresci, streszezenie, bibliografie, spis rysunk6w, spis tabel oraz osiggniecia
naukowe Autorki. Praca doktorska zostata opracowana bardzo starannie. Zagadnienie podjete
w rozprawie doktorskiej dotycza aktualnych i bardzo waznych probleméw w przetwoérstwie
papierniczym i wiokienniczym. Polegajacych na projektowaniu materiatéw kompozytowych
o nowych wiasciwosciach uzytkowych.

Doktorantka wykazata w rozprawie doktorskiej dorobek naukowy. Doktorantka brata
udziat w 3 konferencjach miedzynarodowych, podczas ktorych prezentowata swoje wyniki
7 tematyki dotyczacej doktoratu. Jest pierwszym autorem i wspolautorem 3 publikacji
naukowych. Wyniki swoich prac publikowata w czasopismach: Cellulose, Przeglgd
Papierniczy oraz BioResources. Jest wynalazca rozwigzania chronionego przez Urzad



Patentowy pod tytulem: Sposéb poprawy wiasciwosci wytrzymatoéciowych papieru. Autorka
nie wykazata skrétow stosowanych w rozprawie doktorskiej.

Doktorantka zaklada mozliwo$¢ zwickszenia wlasciwosci wytrzymatosciowych
kompozytow wloknistych poprzez powleczenie plaskiego materiatu zbudowanego z wlokien
celulozowych stosowanych w papiernictwie regenerowang celulozg, a takze poprzez
wprowadzenie wldkien naturalnych, sztucznych lub syntetycznych do plaskiego materiatu
1 dodatkowo powleczenie ich regenerowana celulozg. Autorka zaznacza, iz w literaturze nie
znalazla informacji zwiazanych z wykorzystaniem roztworu celulozy w NMMO do
wzmacniania kompozytéw na bazie wldkien celulozowych, w tym papieru.

Moja ocena zalozen pracy jest wysoka, wyznaczone cele bedg trudne do osiggniccia,
poniewaz laczy mozliwo$¢ wytwarzania kompozytéw widknistych na bazie materiatéw
celulozowych  zawierajacych  dodatkowo  rézne  widkna naturalne  zbudowane
z celulozy, sztuczne widkna celulozowe, a nastgpnie powlekanie ich roztworem celulozy.
Metoda ta umozliwi wytworzenie kompozytu o okreslonych wtasciwosciach. Wyroby te bedg
nadawaty si¢ do specjalnych zastosowan np. w przemysle opakowaniowym, Doktorantka
korzystajac z doswiadczen zespoldw wprowadza nowe doswiadezenia. Cel postawiony przez
Doktorantke jest ambitny i w przypadku zrealizowania przyniesie wymierne korzysci.

Ocena czgsci teoretycznej

Doktorantka w sposéb wyczerpujacy opisala rozwdj technologii materialowych
wprowadzajac czytelnika do technologii materiatoéw kompozytowych, Podaje definicje,
przyktady réznych rodzajow kompozytoéw, a takze ich zréznicowane wlasciwosci. Znalazly one
zastosowanie praktycznie we wszystkich dziedzinach naszego zycia. Autorka wskazuje na
kompozyty z udzialem widkien, w tym widkien weglowych stosowanych w przemysle
lotniczym 1 samochodowym. Charakteryzuja si¢ one wysoka wytrzymatoéeig 1 niskg masa.
Doktorantka zwraca uwagg na ochrong srodowiska, obnizenie kosztow produkeji kompozytow
poprzez wprowadzanie biopolimerdéw, a w efekcie koncowym wytwarzanie biokompozytow,
czy zielonych kompozytow. Bardzo dokladnie omawia kompozyty wzmacniane widknami, a
talkze tkaninami oraz dzianinami. Omawia wiokna naturalne stosowane do wytwarzania
biokompozytéw, a szezegdlnie wiokna roslinne. Omawia budowe wiokien roslinnych ich sktad,
zwraca uwage, 1z gtownym skladnikiem wiokien roslinnych jest celuloza, Nastepnie plynnie
przechodzi do budowy, struktury i pelimorfizmu celulozy. Ze wrzgledu na stosowanie w
badaniach roztwory celulozy Autorka omawia rozpuszczalniki celulozy dzielac je na posrednie
i bezposrednie. Podczas rozpuszczania celulozy w rozpuszezalnikach posrednich istnieje
mozliwosé otrzymywania pochodnych. Wymienia estry 1 etery celulozy. Szkoda, iz nie
wspomniata o karbaminianie celulozy, pochodnej rozpuszezalnej wodnym roztworze NaOH, z
roztworéw tych formowano witokna w warunkach wiskozowych. Doktorantka zbyt pobieznie
opisata rozpuszczanie celulozy w wodnych §rodkach alkalicznych, oraz w cieczach jonowych.
Karbaminian celulozy, celuloza po obrobece enzymatycznej, czy hydrotermicznej o stopniu
polimeryzacji do 400 ulega calkowitemu rozpuszczeniu a stezenie celulozy w roztworach
NaOH osigga 10%, a w cieczach jonowych nawet 30%. Prosz¢ o porodwnanie whasciwosci
roztworow celulozy rozpuszezone] w NaOH 1 cieczy jonowe] w stosunku do roztwordw w



NMMO. Nastgpnie bardzo doktadnie Autorka opisuje roztwory celulozy w NMMO,
przechodzace do formowania sztucznych widkien celulozowych.

W kolejnych rozdziatach Doktorantka opisuje wytwarzanie materialéw z roslinnych
wiokien celulozowych, w tym papierdéw. Opisuje metody wytwarzania metoda spil§niania
papierow i materialéw wicknistych omawiajgc wlasciwosci papieru. Bardzo dobrze opisuje
metody poprawy wlasciwodel mechanicznych spilénianych materiatéw widknistych. Zbyt duzo
miejsca Autorka poswigeita skrobi, chociaz jest ona waznym dodatkiem w przemysle
papierniczym, nie mniej nie byla stosowana w badaniach. W rozdziale 4 Zastosowane metody
badawcze stosuje metode skaningowej mikroskopii elektronowej, mikroskop optyczny,
badania strukturalne 1 wytrzymatosciowe kompozytéw zgodnie z obowiazujacymi metodami
[SO. Dla wybranych kompozytéw oznaczyla kat zwilzania oraz przeprowadzita badania
wiasciwosci drukowych.

Moja ocena czedci teoretycznej niniejszej rozprawy doktorskiej jest bardzo wysoka,
bardzo starannie przygotowane opisy poszczegolnych wiékien, rodzajow budowy
biopolimeréw i ich wlasciwodci. Zastosowanie ich do budowy biokompozytéw, wiedzy na
temat metod przygotowania roztwordw, wytwarzania widkien i materiatow widknistych oraz
wzgdzen do ich badania. Jestem przekonany, iz Dokiorantka posiada bardzo dobrze
ugruntowang wiedze na temat biokompozytéw zawierajgcych widkna,

Ocena cze$ci doswiadezalnej

W Czgsci doswiadczalnej Doktorantka przedstawita cel 1 hipoteze pracy doktorskiej w
sposéb zwiezly, jasny i wyczerpujgcy.

W rozdziale S5 Wyniki badan wraz z ich omdéwieniem Autorka zaczyna od
charakterystyki reologicznej 3% roztworu celulozy bukowej w NMMO. Roztwordw
stosowanych do powlekania materiatéw widknistych., Wymienia czynniki, ktére wplywajg na
strukturg wytwarzanych kompozytéw takich jak: czas ekspozycji-materiatu na dzialanie
roztworu, grubos¢ powloki, ilo§¢ powlok. Zastanawia mnie dlaczego Pani wymienila czas
wymywania rozpuszezalnika z kompozytu na pierwszym miejscu? Opis metodyki wymywania
rozpuszezalnika z kompozytu, jednak przeniést bym do rozdzialu metody badawcze. Uwaga
ogoblna do prezentacji wynikéw: wystarczy podaé dane w tabeli, badz na rysunku, chyba ze w
tabeli jest wigeej danych. Na rysunku 55 przedstawiono zaleznos¢ wskaznika zerwania od czasu
wymywania. Do$¢ nieoczekiwany jest spadek wartosci wskaznika zerwania dla 5 sekundowego
czasu wymywania i znaczny wzrost dla czasu 120 sekund. Jest to ciekawa zalezno$é i wymaga
by¢ moze dalszych badan. Trudno jest mi si¢ zgodzi¢ z wyjasnieniem Doktorantki, iz pozostaty
rozpuszczalnik powoduje dalsze rozpuszcezanie celulozy. Szkoda, ze nie przedstawila Pani
wynikow, co dzieje sig z kompozytem podczas wymywania powyzej 120 sekund. Poréwnujac
wlasciwodci kompozytéw zgadzam si¢ ze stwierdzeniem Doktorantki, ze czas wymywania
rozpuszczalnika, a zatem jego pozostalosé wptywa na wiasciwosci kompozytu. Doktorantka
wyciagneta stuszne wnioski na podstawie wykonanych badan i zastosowala dodatkowa
operacj¢ a mianowicie wygrzewanie powloki. Na rysunku 60 przedstawila Pani zdjecia SEM
kompozytéw o réznym czasie wygrzewania, niemniej nie podata Pani czasu wymywania
rozpuszezalnika. W podsumowaniu (str. 102) Autorka wskazuje na korzystny wplyw czasu
wygrzewania rOwny 10 minut na wickszo$¢ whasciwosei kompozytu uzyskujae trzykrotny



wzrost wartosci wskaznika zerwania, W kolejnym rozdziale Doktorantka opisuje wyniki badan
dwu i trzykrotnego nanoszenia powloki celulozowej na wiasciwosci kompozytow. Podaje Pani,
ze pomigdzy powlekaniami stosuje 10 minutowe wygrzewanie oraz plukanie i suszenie nie
podajac warunkdw, czy byly one takie same jak w poprzedniej serii? Czy drugg i trzecig
powloke nanoszono w tych samych warunkach co pierwsza? Autorka wspomina o
kompozytach z naniesiona powloks, ktére byly w stanie wytrzymaé w wodzie ponad 2 minuty.
Czy moze Pani poda¢ réznice w zachowaniu sie kompozytu w wodzie w zaleznosci od sposobu
jego wytwarzania? W podsumowaniu Doktorantka wykazata, ze nanoszenie kolejnych powtok
zmienia wladciwosci strukturalne i mechaniczne kompozytéw. Stwierdzajac ostatecznie, ze w
wyniku wielokrotnego powlekania uzyskano kompozyty o gorszych wlasciwosceiach
mechanicznych,

Doktorantka wykonata badania wplywu dwustronnego 1 wielokrotnego powlekania
materialu widknistego. Szkoda, ze bardzo ogdlnie opisuie sposdb wykonania kompozytu,
dobrze byloby podaé wartosci, warunki w ktorych wykonano kompozyty. Wedlug mojej opinit
Doktorantka otrzymata bardzo interesujace wyniki, Dla kompozytéw dwustronnie
powlekanych przepuszczalnoéé powietrza zmniejszyta sie 100-krotnie. Do$¢ niepokojace sg
wartosci wspolezynnika zmiennogel. Jezeli chodzi o szorstkoéé kompozytéw dwustronnie
powlekanych to Doktorantka podaje jedng wartoéé nie podajac dla ktérej powierzchni.
Wspomina jednakze, ze dla drugiej strony warto$é jest poréwnywalna. Szkoda, Zze nie
wprowadzita Pani tych wartosci do tabeli. Szorstko§¢ kompozytu dwustronnie i jednokrotnie
powlekanego jest najmniejsza, co trudne jest do wyjasnienia. Podobne zaleznosei obserwowane
sg dla wskaznika zerwania tych samych prébek kompozytow. Proba wyjasnienia tego zjawiska
nite przekonuje mnie. Zgodnie z teoria Doktorantki kompozyt dwustronnie 1 dwukrotnie
powlekany powinien o0siggngé¢ najnizszg warto$¢ wskaznika zerwania, a tak nie jest. Podobnie
uklada si¢ zaleznos¢ wartoscei dla liczby podwdjnych zgieé i wskaznika przepuklenia.

Kolejna seria badan dotyczyta wplywu grubosci nanoszonej powloki na wlasciwosci
kompozytow. Doktorantka uzyskata kompozyty o trzech réznych grubosciach stosujac trzy
rézne prety Mayera. Wskazala na trudnodci w uzyskaniu jednorodnej warstwy. Dolaczenie
zdjg¢ tych pretéw pozwoliloby zrozumieé czytelnikowi trudnosei w uzyskaniu jednorodnych
warstw. Bardzo shusznie Autorka podjgla badania wplywu rodzaju i stezenia celulozy
stosowanej do przygotowania roztworu w NMMO na przebieg powlekania i whasciwoscei
kompozytu. Prosze o podanie krotkiej charakterystyki mas celulozowych oraz lepkosei
dynamicznych roztwordOw w temperaturze powlekania,

Doktorantka wykazata pozytywny wpltyw wzrostu celulozy w powloce na wiasciwodci
drukowe. Bardzo interesujgce badania przeprowadzita w oparciu o prébki papieru wykonane
z masy wioknistej o roznym stopniu zmielenia, czy tez wytwarzanie papieréw z mas wtornych.

W rozdziale 5.6 Doktorantka opisuje wytwarzanie papieru i kompozytu na bazie
papieru, w tym zawicrajace widkna naturalne, sztuczne i syntetyczne oraz kompozyty
powlekane celuloza. Doktorantka zastosowala do wytwarzania kompozytdéw wiokna
bawelniane, kokosowe i odpadowe widkna poliestrowe oraz widkna sztuczne celulozowe
Lyocell. Autorka zamiescita bardzo fadne zdjecia widkien stosowanych w badaniach. Szkoda,
ze na zdjeciach nie zamiescita skali. Prosze o podanie diugosei wiokien wprowadzonych
dodatkowo do masy widknistej, w jaki sposdb widkna byly ciete oraz w jaki sposéb oznaczono
ich dlugosce?



Uwagi szczegdlowe

Brak wykazanych szczegotow w rozprawie doktorskiej nie zmienia mojego przekonania
o wysokiej wartosci merytorycznej tej pracy oraz o rzetelnej analizie uzyskanych wynikow.
W rozdziale Podsumowanie i Waioski koricowe Doktorantka wskazuje na osiagniety cel.

Autorka zamieszcza spis literatury na koficu rozprawy doktorskiej w ilosci 176 pozycji.
Cytowana literatura publikowana byta gtéwnie w ostatniej dekadzie. Na podstawie cytowanej
literatury stwierdzam, iz Autorka studiowata bardzo szeroko material z zakresu swoich badan.
Jest przygotowana rzetelnie i wystarczajaco, co potwierdza dobra orientacjg i znajomosé
dyskutowanych probleméw w tej rozprawie.

Ocena pracy

Podsumowujac uwazam, ze przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska reprezentuje
wysoki poziom, dotyczy istotnej sprawy, a mianowicie wplywu powlekania kompozytu oraz
sastosowanie widkien naturalnych i odpadowych do wytwarzania kompozytéw. Za
podstawowe osiggnigcia Doktorantki uwazam opracowanie —warunkow wytwarzania
kompozytéw powlekanych celuloza o zwigkszonej wytrzymatosci. '

Whiosek koncowy
Na podstawie przeprowadzonej oceny rozprawy doktorskiej p.t. ”Badania nad kompozytami

wiGknistymi  wzmacnianymi  powtoka celulozowa regenerowang z roztworu N-tlenku N-
metylomorfoliny (NMMO)” wykonanej pod kierunkiem prof. Pt dr hab. inz. Konrada Olejnika
stwierdzam, iz spefnia ona wymagania art. 13 ust. 1 Ustawy z dnia 14 marca 2003 roku o
stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki
(t.j. Dz. U. z 2017 r. poz. 1789 z péZn. zm.) | stawiam wniosek do Rady ds. Stopni Naukowych
Politechniki tédzkiej w dyscyplinach inzynieria mechaniczna, inzynieria materiatowa o dopuszczenie
mgr inz. Marty Krysztof do publicznej obrony.
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