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Recenzja rozprawy doktorskiej
mgr inz. Krzysztofa Knas

pt. ,,Badania zmian strukturalnych materialow

antropogenicznych poddanych aktywacji mechanicznej”

Podstawa opracowania niniejszej recenzji bylo pismo Dziekana Wydzialu Inzynierii
Mechanicznej i Informatyki, prof. dr hab. inz. Malgorzaty Klimek, z dnia 22 sierpnia 2022
roku. Promotorem rozprawy jest dr hab. inz. Arkadiusz Szymanek, prof. Politechniki

Czgstochowskiej.
1. Tematyka rozprawy doktorskiej i trafnos¢ jej wyboru

Praca poswiecona jest badaniom zmian strukturalnych w materiale krzemionkowego popiotu
lotnego aktywowanego mechanicznie w miynie elektromagnetycznym. W pracy Doktorant
omoéwit rowniez wptyw wspomnianej aktywacji popiotu lotnego na jego wiasciwosci uzytkowe

jako dodatku do betonu.

Gwaltowny rozwoj cywilizacyjny pocigga za sobg coraz wigksze zapotrzebowanie na surowce
naturalne, ktérych zasoby ulegaja wyczerpywaniu i w niedalekiej przysztosci prognozuje si¢

spadek ich podazy. Dlatego tez nalezy tematyka pracy doktorskiej jest bardzo aktualna w
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Swietle wysitkow podejmowanych na $wiecie w zakresie dgzenia do rozwoju gospodarki o
obiegu zamkni¢tym. Efektywne gospodarowanie surowcami naturalnymi jest wyzwaniem
wickszosci krajow posiadajacych ograniczone ilosci zasobow wiasnych surowcow. Rozwdj
gospodarczy wymusza importowanie coraz wiekszych iloSci surowcow strategicznych dla
gospodarki, co wymaga pilnych dzialan z uwagi na aspekty bezpieczenstwa dostaw,
ekonomiczne oraz ochrony srodowiska. W literaturze naukowej pojawiajg si¢ doniesienia o
mozliwosci wykorzystania zamiennikow surowcOw naturalnych, w postaci materiatow
antropogenicznych nazywanych surowcami antropogenicznymi. Nalezy jednak pamietac, ze
mimo wysitkOw naukowcOw, zmierzajgcych do zwiekszenia dost¢pnosci i wykorzystania w
gospodarce tych materiatow antropogenicznych, czyli mineralnych surowcow wtérnych
pochodzacych z przemystu, materialy te nie zawsze odpowiadajg wszystkimi swoimi

wlasciwosciami odpowiednikom pochodzenia naturalnego.

W te luk¢ badawcza wpisuje si¢ praca doktorska mgr inz. Krzysztofa Kna$, Kktory
przeprowadzil systematyczne badania zmian strukturalnych w poddawanych aktywacji
mechanicznej krzemionkowych popiotach lotnych, co skutkowato poprawa ich wtasciwosci

uzytkowych, w tym w kontekscie ich wykorzystania do otrzymywania zapraw cementowo-

popiotowych.

Praca wpisuje si¢ w $wiatowy nurt badan nad nowymi sposobami zwigkszenia potencjatu
zagospodarowania materialow antropogenicznych, w tym w szczegolnosci krzemionkowego

popiotu lotnego, elementow ramach rozwoju gospodarki o obiegu zamknigtym.

Reasumujac uwazam, ze zaproponowany temat i zakres pracy doktorskiej wpisuja si¢ bez
watpienia w obszar waznych i aktualnych problemoéw dotyczacych efektywnych sposobow
zagospodarowania materialow antropogenicznych w dazeniu do realizacji gospodarki o obiegu
zamknigtym. Tym samym stwierdzam, Ze podjecie tematu nalezy uzna¢ za w pehni

uzasadnione.
2. Ogolna charakterystyka rozprawy

Rozprawa doktorska zawiera 111 stron, 9 rozdziatow, 43 rysunkow, 17 tabel i 126 pozycji
bibliograficznych, wérdd ktorych 50% stanowia obcojezyczne publikacje naukowe (gtdéwnie w
jezyku angielskim). Brakuje jednak kwerendy literatury z ostatnich lat. Wigkszo$¢ pozycji
literaturowych jest sprzed kilku i kilkunastu lat.
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Rozprawe doktorskg rozpoczyna krotki wstep, w ktorym mgr inz. Krzysztof Kna$ opisuje i
uzasadnia problem badawczy zwigzany z faktem, ze surowce/materialy antropogeniczne nie
zawsze dorownuja swoimi wlasciwosciami odpowiednikom pochodzenia naturalnego,
przedstawiajac to na przykladzie krzemionkowego popiotu lotnego, w kontekscie jego
zastosowania jako zamiennika cementu. Doktorant stwierdza, ze odpowiednie do tego celu
wilasciwosci  krzemionkowego popiolu lotnego mozna uzyska¢ poprzez zastosowanie
aktywacji mechanicznej, podczas ktdrej energia mechaniczna powoduje zmiany strukturalne
(defekty, dyslokacje itp.) w przetwarzanym materiale, czemu poswieca badania przedstawione

w pracy doktorskiej.

Rozwazania w cze$ci teoretycznej pracy Doktorant zawiera na 25 stronach i rozpoczyna je od
zwieztego omowienia i zdefiniowania materiatow antropogenicznych, jako materiatow
stanowigcych uboczne produkty, powstajace w tancuchach produkcyjnych wielu galezi
gospodarki. Po krdotkim omowieniu problemu Doktorant przechodzi do charakterystyki
popiotow lotnych przedstawiajac sposoby ich klasyfikacji i kierunki ich zagospodarowania, ze
szczegOlnym uwzglednieniem kwestii zwigzanych z szeregiem wymogow legislacyjnych oraz
norm i aprobat technicznych, okreslajacych ich wlasciwosci (m.in. promieniotworczo$¢, sktad
chemiczny, wymywalno$¢ metali, pH, ChZT, powierzchnia wtasciwa, itp.), ktore musza zostac
spetnione dla uzyskania odpowiednich atestow dopuszczajacych gospodarcze wykorzystanie
popiotu oraz produktow zawierajacych go w swoim sktadzie. Dlatego tez tak wazne sa metody
modyfikacji wtasciwosci popiotow lotnych, ktore rowniez zostaly szczegdélowo opisane w
pracy doktorskiej. Ostatnig cze$¢ rozwazan w czeSci teoretycznej pracy Doktorant poswigca
przegladowi stanu wiedzy na temat mechanicznej aktywacji substancji, ktéra zgodnie z
przedstawiong w pracy definicjg jest procesem powodujacym wzrost reaktywnos$ci substancji,
ktora sama pozostaje niezmieniona. Wymaga to dodatkowego wyjasnienia podczas publicznej
obrony. Mianowicie, Doktorant stwierdza w pracy, ze aktywacja powoduje zmiang sktadu lub
struktury (tym samym traktuje jg jako reakcj¢ mechanochemiczng), a jednoczesnie, ze
,»aktywacja mechaniczna poprzedza reakcje i nie ma wptywu na jej dalszy przebieg”. Taki
zapis stawia pod znakiem zapytania zasadno$¢ procesu aktywacji mechanicznej. Aktywacja
mechaniczna, jak stusznie zostalo zauwazone, powoduje zmiany sktadu/struktury i wykonuje
si¢ ja po to, by moc uzyska¢ pozadane wlasciwosci (i je wykorzysta¢ w kolejnych krokach —
reakcjach). Potwierdzeniem tego sg przytoczone przez Doktoranta badania (Tkacova 1989 oraz
Bis 1 in. 2001) w ktorych mozna znalez¢ potwierdzenie, ze aktywacja mechaniczna jest

procesem fizycznym, ktéry wywotuje zmiany strukturalne.
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Przeglad stanu wiedzy konczy krotkie, syntetyczne podsumowania czesci literaturowej,
uzasadniajace cel prowadzenia podjetych badan i stanowigce nawigzanie do kolejnej czesci
rozprawy, przedstawiajacej metodyke i czg$¢ badawczg. Przeglad stanu wiedzy jasno wskazuje
element nowosci pracy doktorskiej, jakim jest okreslenie zmian strukturalnych zachodzacych
podczas  aktywacji  materialu  antropogenicznego  przy  zastosowaniu  milyna
elektromagnetycznego, na przyktadzie krzemionkowego popiotu lotnego. Podkre$lono
rowniez utylitarny aspekt pracy jakim jest odzysk odpaddw, oszczgdnosé¢ naturalnych zasobow
surowcow, ograniczenie powierzchni istniejacych sktadowisk oraz zmniejszenie emisji

zanieczyszczen.

W kolejnej czesci rozprawy doktorskiej przedstawiono teze oraz cele pracy. Moim zdaniem
rozdziatl ten powinien zosta¢ umieszczony na poczatku pracy, co ukierunkowaloby uwage
czytelnika na elementy nowosci podjete w pracy doktorskiej. Doktorant postawil tez¢ o
istnieniu mozliwo$ci zwickszenia reaktywnosci krzemionkowego popiotu lotnego poprzez
jego mechaniczng aktywacj¢ w miynie elektromagnetycznym. Postawiona zostata jedna teza

pracy, a wiec tytul rozdziatu powinien brzmie¢ ,,Teza i cele pracy”, a nie ,,Tezy i cele pracy”.

Zdefiniowano trzy cele pracy. Dwa pierwsze, dotyczace analizy wpltywu aktywacji
mechanicznej w miynie elektromagnetycznym na zmiany strukturalne krzemionkowych
popiotow lotnych oraz opracowanie modelu fizycznego rozdrobnienia ziaren popiotu lotnego
podczas jego mechanicznej aktywacji mozna zaliczy¢ do celow badawczych pracy. Trzeci cel,
zwigzany z okreSleniem efektywnosci aktywowania popiotu w oparciu 0 przyrost
wytrzymatosci spoiw cementowych z popiotem aktywowanym w poréwnaniu do
wytrzymato$ci spoiw cementowych zawierajacych popidt nieprzetworzony, stanowi cel

utylitarny pracy. Ponadto zdefiniowana 7 celow szczegoétowych.

Rozdziat 5 pracy dotyczy metodyki badan. Procedura badawcza realizowana byta wedlug
zdefiniowanych pieciu etapéw obejmujacych: przygotowanie materiatow do badan (probki
krzemionkowego popiotu lotnego), przeprowadzenie procesu aktywacji materiatOw w mtynie
elektromagnetycznym, okreslenie witasciwosci fizyko-chemicznych prébek materiatu
wyjsciowego oraz po modyfikacji, okreSlenie wplywu aktywacji w  milynie
elektromagnetycznym na zmiany fizykochemiczne w aktywowanym materiale oraz okreslenie
wptywu aktywacji materiatu na jego wtasciwos$ci uzytkowe. Metodyka badan zostata opisana
bardzo skrotowo. W rozdziale zatytutowanym metodyka badan oczekiwalbym szczegotowego

opisu sposobu realizacji poszczegdlnych etapdw badan. Prosze o ustosunkowanie si¢ do tego
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podczas publicznej obrony. W rozdziale 6 szczegdtowo opisano z kolei stanowisko badawcze

do mechanicznej aktywacji popiotow lotnych.

Rozdzialy 7 i 8 sg najwazniejszymi rozdziatami w pracy, gdyz przedstawiono w nich wyniki
badan wlasnych Doktoranta dotyczace badan krzemionkowego popiotu lotnego i jego
mechanicznej aktywacji, w tym wyniki badan rozktadu wielkosci ziaren, morfologii oraz badan
rentgenograficznych i struktury popiotu przed i po mechanicznej aktywacji, wykonanych
metodg FTIR. Dodatkowo Doktorant przedstawia i szczegdtowo omawia wyniki analiz widma
elektronowego rezonansu magnetycznego probek aktywowanego krzemionkowego popiotu
lotnego. Doktorant w ramach realizacji pracy doktorskiej wykazat si¢ biegloscig w stosowaniu

licznych technik analitycznych.

W rozdziale 8 Doktorant przedstawia wyniki badan wykazujacych poprawe wiasciwosci
uzytkowych aktywowanych popiotow lotnych, potwierdzajac tym samym utylitarny charakter
pracy doktorskiej. W swoich badaniach Doktorant potwierdzit efektywnos¢ mechanicznej
aktywacji popiotu w oparciu o wyniki $wiadczace o przyroscie wytrzymatosci spoiw
cementowych z popiotem aktywowanym w pordwnaniu do wytrzymatosci spoiw
cementowych zawierajacych popiot nieprzetworzony. Szczegolnie cenne sa wyniki dotyczace
wskaznika wytrzymatosci mechanicznej normowych zapraw cementowo-popiotowych z
uzyciem popiolu odniesienia oraz modyfikowanego. Przeprowadzone przez Doktoranta
badania potwierdzily, Zze zastgpienie popiotu odniesienia przez 25% dodatek popiotu
aktywowanego mechaniczne skutkuje istotnym wzrostem wytrzymatosci zaprawy na $ciskanie
we wszystkich podanych w normie czasach jej twardnienia przy jednoczesnym zmniejszeniu

wodozadnosci zaprawy z popiotem z poziomu 96,6% do 88,9%.

Niestety zarowno w czes$ci zwigzane] z metodyka badawczg jak 1 w czesci opisujacej badania
wlasne nie znalazlem informacji na temat powtarzalnosci otrzymanych wynikow. Nie
przedstawiono tez analizy btedow. Bardzo prosze¢ o komentarz na ten temat podczas publicznej

obrony pracy.

Cze$¢ dotyczaca badan wiasnych konczy rozdziat 9, w ktorym Doktorant przedstawia
podsumowanie gtowne wnioski wynikajace z badan przeprowadzonych w ramach pracy

doktorskiej.
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Czytajac rozprawe doktorska zauwazono pewne niedociggniecia o charakterze redakcyjnym.

Wybrane z nich przedstawiono ponize;j:

v Nie uniknieto drobnych potknigé¢ o charakterze edycyjnym (np. na str. 11 jest ,,...rynku
popiotéw lotnych zostala wyceniona na 4,13 USD” powinno by¢ ,,...rynku popiotow

lotnych zostata wyceniona na 4,13 mld USD”; na str. 15 jest ,,...poprzez wzajemne

zdarzenia. A nastepnie dodano ...” powinno byc¢ ,,,,...poprzez wzajemne zdarzenia, a
nastepnie dodano ...”; na str. 22 jest ,,...niektore dlugo zyjace stan...” powinno by¢,
,...niektore dtugo zyjace stany...”; na str. 23 na Rys.5 jest ,,.Deformacjaplastyczna”

powinno by¢ ,, Deformacja plastyczna”; na str. 43 jest ,,...i ladunek elektryczny

2

gromadzace si¢ podczas naswietlania...” a powinno by¢ ,,...1 fadunek elektryczny
gromadzacy si¢ podczas naswietlania...”; na str.72 jest ,,..metodg porozymetri...” a
powinno by¢ ,,...metodg porozymetrii...” ).

v Nazewnictwo zwigzkéw chemicznych powinno by¢ zgodne z terminologiag [IUPAC (np.
str. 39 jest dwutlenek krzemu i tlenek zelaza, a powinno by¢ tlenek krzemu IV i tlenek
zelaza ).

v' W calej pracy powinny by¢ konsekwentnie stosowane jednostki SI, np. tony powinny
by¢ zapisane jako Mg (patrz np. Tabela 6 na str.18).

v Tytut tabeli 9 na str.40 jest niedokonczony.

v Doktorant stosuje w pracy kolokwializmy, np. str.84 ,,...wraz ze wzrostem czasu
aktywacji, a co za tym idzie powierzchni wiasciwej ...”.

v' W spisie literatury dla pozycji [13], [37], [108] nie wymieniono wszystkich autoréw
prac, jak w przypadku wszystkich pozostalych pozycji literaturowych.

Whiosek koncowy

Stwierdzam, ze przedtozona mi do recenzji rozprawa doktorska mgr inz. Krzysztofa Kna$
spetnia wymagania Ustawy z dnia 14 marca 2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym
oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki (Dz. U. nr 65. Poz. 595 z pdzniejszymi zmianami).
Zwracam si¢ do Rady Dyscypliny Naukowej Inzynieria Mechaniczna Politechniki
Czestochowskiej z wnioskiem o dopuszczenie mgr inz. Krzysztofa Kna$ do dalszych etapow

przewodu doktorskiego.
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