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Opinia
o pracy doktorskiej mgr inz. Agnieszki Roczniak
pt. ,,Badanie wplywu temperatury i rodzaju atmosfery
na wydzielanie si¢ zwigzkow chemicznych
z mas odlewniczych typu Alphaset”

Postep, jaki dokonuje si¢ w dziedzinie odlewnictwa jest uwarunkowany wprowadzaniem
innowacji technologicznych oraz rozwojem szeroko rozumianej metodologii badan zaréwno
wyrobow konicowych, jak i materialow stosowanych w catym cyklu wytwérczym. Dotyezy to
zwlaszcza badaf w zakresie okreslania skladu chemicznego i fazowego wytwarzanych
materialow, przy uzyciu nowoczesnych, instrumentalnych technik i metod analitycznych. Ta
prawidlowos¢ odnosi si¢ réwniez do opiniowanej pracy doktorskiej mgr inz. Agnieszki
Roczniak pt. ,Badanie wptywu temperatury i rodzaju atmosfery na wydzielanie si¢ zwiazkow
chemicznych z mas odlewniczych typu Alphaset”. Wybdr tematu rozprawy uwazam za
aktualny i wartosciowy z badawczego punktu widzenia. Problematyka badan jest interesujaca
tak od strony poznawczej, jak i aplikacyjnej.

Stosowane w procesach odlewniczych substancje organiczne, gléwnie zywice syntetyczne,
Jako spoiwa do mas formierskich i rdzeniowych wplywaja niekorzystnie zaréwno na stan
srodowiska przyrodniczego i warunki pracy w odlewni. W ostatnich latach wykorzystuje sig
technologie¢ Alphaset, bazujagca na zywicy fenolowo-formaldehydowej rezolowej. Ta
technologia uwazana jest za jedng z bardziej przyjaznych w zakresie oddziatywania na
srodowisko, z uwagi na brak zwiazkow azotu, siarki oraz fosforu. Dlatego tez moze byé
stosowana zaréwno do produkcji odlewéw staliwnych, jak i wykonywanych z zeliwa
sferoidalnego.

W pracy doktorskiej przedstawiono wyniki badan trzech komercyjnych spoiw

stosowanych w technologii Alphaset pochodzacych od trzech réznych producentéw. Badania



mialy na celu oceng stopnia szkodliwosci tej technologii w calym procesie wykonywania
odlewu. Realizujac przyjety cel pracy zastosowano nowoczesne techniki instrumentalne,
z uwzglednieniem technik sprzezonych (coupled techniques, hyphenated techniques) oraz
inne metody analityczne w celu odwzorowania zjawisk zachodzacych we wnece formy
podczas wykonywania odlewu. Ztozonos¢ sktadu chemicznego analizowanych materiatow
i zaplanowany szeroki zakres badan spowodowal koniecznosé zastosowania nowoczesnych
technik sprzgzonych, ktére w jednym przyrzadzie lub zestawie przyrzadow, taczg dwie lub
wigcej technik, sg to najcze$ciej techniki rozdzielania i oznaczania. W tym miejscu pragne
podkresli¢ bardzo trafhe rozwigzanie, przyjete przez Doktorantke, a mianowicie zestawienie
na str. 5-6, skrotow nazw wykorzystanych w badaniach, w ramach pracy doktorskiej, technik
sprzgzonych z przytoczeniem ich pelnych nazw w jezyku angielskim i poprawnym
tlumaczeniem na jezyk polski.

Material zawarty w pracy doktorskiej przedstawiono w siedmiu rozdziatach gléwnych.
ktére poprzedzono Streszczeniem i Wprowadzeniem. Czg$é 1 rozprawy Autorka poswieca
studium literaturowemu. Ten wazny fragment pracy potwierdza kompetencje Doktorantki
w zakresie okreslonym tematem rozprawy. Zebrane i cytowane sg istotne pozycje
literaturowe. Autorka swobodnie porusza si¢ w trudnej i zlozonej problematyce, dokonujac
charakterystyki mas formierskich i rdzeniowych, zywic fenolowo- formaldehydowych,
a takze istotnych proceséw technologicznych z uwzglednieniem mechanizméw utwardzania
spoiw. Cytuje znaczace pozycje bibliograficzne, a ich liczba i dobdr $wiadeza o starannosei
i pracowitosci Doktorantki. Mgr inz. A. Roczniak wykazala rozlegly, przedmiotowa
znajomos¢ literatury oraz umiejgtnosé krytycznego analizowania materialu zwiazanego
z tematem pracy. T¢ cze$¢ rozprawy koncza wnioski wynikajace z przegladu literatury.
Nastgpnie podano Cele i tezy pracy. Jasno i logicznie sformutowane cele i tezy zastuguja na
uznanie. W rozdziale czwartym Autorka pracy opisala materiaty wyselekcjonowane do badan
oraz przedstawila przemyslang i starannie zaplanowang metodyke badawcza, artykutujac
mozliwosci i zalety wykorzystanych technik sprzgzonych. O wyborze zastosowanych
w badaniach technik i metod analitycznych zadecydowaly niewatpliwie ich liczne zalety,
atakze doswiadczenia uzyskane w pracach badawczych realizowanych przez zespol
pracownikéw naukowych pod kierunkiem prof. Mariusza Holtzera.

Czgs¢ doswiadczalna stanowi gléwng czgé¢ rozprawy doktorskiej i decyduje o jej bardzo
wysokiej wartosci. W tej najwazniejszej, liczacej lacznie 95 stron czesci rozprawy,
obejmujacej rozdzialy 5-7 przedstawiono, miedzy innymi wyniki badan wplywu temperatury

na zmiany strukturalne stalej pozostatosci z utwardzonego spoiwa (technika FTIR), wplywu



temperatury i rodzaju atmosfery na skiad i profil wydzielanych gazéw ze spoiwa (technika
TG/DTG/DSC-FTIR) oraz degradacji poszczegolnych spoiw. Okreslono tez wplyw szybkosci
grzania  na przebieg procesu destrukcji termicznej za pomocg techniki TG/DTG.
Zaprezentowano réwniez wyniki badan skfadu gazéw uwalnianych w procesie degradacji
termicznej spoiw w warunkach pirolizy (technika Py-GC/MS). Przeprowadzone badania
udokumentowano i potwierdzono bogatym materiatem ilustracyjnym (rys. 33-128).
W tabelach 20-38 przedstawiono uzyskane wyniki badan, charakterystyki spoiw oraz zbiorcze

zestawienia zidentyfikowanych zwigzkéw w zywicach, utwardzaczach spoiwach.

Technika Py-GC\MS byla pomocna w identyfikacji produktéw termicznego rozkladu
organicznych spoiw stosownych do mas formierskich i rdzeniowych. Mozliwos¢ regulacji
temperatury pirolizy umozliwiala modelowanie procesow zachodzacych bezposrednio na
granicy ciekly metal-forma (tzw. piroliza szybka). W celu przedstawienia procesow
zachodzacych w glebi formy, w wyniku transportu strumienia ciepla od odlewu, zastosowano
metodyke pomiarowg w ukladzie TG/DTG/DSC-FTIR, ktéra pozwolila na identyfikacje
poszczegdlnych substancji oraz na wyjasnienie niektérych zjawisk zachodzacych pod
wplywem wysokiej temperatury. Badano réwniez sklad pozostalosci stalej ze spoiwa po
nagrzewaniu w temperaturze 600°C. Wykazano, ze grupa zidentyfikowanych zwigzkéw
zalezy od rodzaju stosowanej zywicy, temperatury oraz charakteru atmosfery panujacej
w formie. Zilustrowano to, w bardzo czytelnej i przejrzystej formie, na rys. 129 1 130,
przedstawiajac przebiegi degradacji termicznej spoiwa w atmosferze obojgtnej oraz
utleniajacej. Proces degradacji spoiwa przebiega inaczej niz samej zywicy, co jest wynikiem
dodatkow, stosowanych przez producentéw w celu poprawy wlasciwosci technologicznych.
Przedstawione wyniki stanowig cze$¢ szerszych badan w zakresie termicznej destrukcji
komercyjnych spoiw stosowanych do wykonywania form i rdzeni odlewniczych, w celu
okreslenia ich szkodliwosci dla $rodowiska przyrodniczego i czlowieka. Na rys. 129 i 130
schematycznie przedstawiono przebiegi degradacji termicznej spoiwa w atmosferze obojetnej
oraz utleniajgcej. Sformutowane wnioski konicowe (str. 160) w pelni odzwierciedlaja zakres

zrealizowanych badan oraz interpretacje uzyskanych wynikow.

Uzyskane wyniki ~w ramach realizacji pracy doktorskiej stanowia trwaly wklad
W opracowanie metodyki badania spoiw stosowanych w technologiach Alphaset. Moga by¢
rowniez przydatne kadrze inzynieryjno-technicznej w odlewniach w zakresie zapobiegania
wad w odlewach, a takze pomocne shuizbom ochrony $rodowiska, zajmujacym si¢ badaniami

stanu Srodowiska przyrodniczego i warunkow pracy, szczegdlnie w ocenie negatywnego



oddzialywania stosowanych spoiw. Zakres badan i liczba przeprowadzonych eksperymentéw

budza uznanie dla pracowitosci Autorki.

Analiza rozprawy nasuwa kilkanascie uwag redakcyjnych oraz sformulowan

wymagajacych wyjasnien i/lub poprawy:

str. 8 1 str. 179: jest ,,wygloszone referaty i postery” powinno by¢ wygloszone referaty
i zaprezentowane (przedstawione) plakaty; zamiast okreslen postery i sesja posterowa
nalezy uzywac poprawnych stwierdzen — plakaty i sesja plakatowa,

str. 10: jest ,sSrodowisko naturalne”, powinno by¢ $rodowisko przyrodnicze lub
srodowisko cztowieka,

str. 13: wg.; nie powinno by¢ kropki; zaleca sig, aby w tekscie pracy pisa¢ wedlug (bez
skrotow),

w tekscie rozprawy sa rézne wielkodci akapitéw, np. str. 35; jest to czgsty blad
w rozprawach naukowych, wynikajacy z faktu korzystania z wezesniejszych opracowan
autorskich, réznych publikacji i referatow zamieszczonych w  materialach
konferencyjnych, przygotowywanych wedlug okreslonych wymagan; nie zachowano tez
konsekwencji w stosowaniu akapitéw w rozpoczynajacych si¢ podrozdziatach, raz sa
akapity na poczgtku, a w kolejnym podrozdziale nie, np. 2.6.2 (str. 28) bez akapitu,
a w rozdziale 2.6.3 (str. 31), tekst rozpoczyna sie akapitem,

nie przywolano tabeli 3 (str. 17) w tekscie rozprawy,

str. 14: jest ,,warm —box”, powinno by¢ warm — box; podobne bledy sa tez w dalszej
czgéci rozprawy,

str. 37: jest ,,W tabeli 9 zamieszczono wlasciwoscei uzyskanego regeneratu oraz mas z tym
regeneratem, uzyskanym po drugim itrzecim etapie.”, powinno byé: W tabeli 9
zamieszczono dane liczbowe, charakteryzujace wlasciwosci uzyskanego regeneratu oraz
zmiany jego masy po regeneracji mechanicznej i regeneracji termicznej; w ostatniej
kolumnie tabeli 9 jest ,,Pyl (< 63 pm), %”, powinno by¢: zawartoesé lub udzial pytu...,
str. 55: jest zwrot poprawny — zakres temperatury (teza I), a w ostatnim wierszu zwrot
bledny ,,wysokich temperatur”, a powinno by¢ wysokiej temperatury,

str. 57: blad w zdaniach — jest ,,Po 12 h utwardzania w temperaturze otoczenia. Uzyskany
produkt zostal rozdrobniony i dodatkowo wysuszone w suszarce laboratoryjnej przez 1 h
w temperaturze 50°C”, powinno by¢: Po 12 h utwardzania w temperaturze otoczenia,
uzyskany produkt zostal rozdrobniony i dodatkowo wysuszony w suszarce laboratoryjnej

przez 1 h w temperaturze 50°C.



¢ str. 59: jest Rys. 30. SPEKTROMETR FTIR..., powinno by¢ Spektrometr FTIR,
* str. 62: Pomiary byly powtarzane trzykrotnie dla kazdej z probek z dobra powtarzalnoscig.

Prosba o odpowied? i komentarz podczas obrony doktoratu,

* str. 67: zamiast okreslenia ,,mata czulo$¢”, raczej uzywa sie terminu niska czulos¢,

e tabela 19 —str. 71 — 73, na str. 72 i 73 powinno by¢ cd. tabeli 19,

e str. 74: jest metodg FTIR, powinno by¢ technika FTIR,

e str. 75: jest ,wtemperaturze powyzej S500°C”, powinno by¢ w temperaturze
przekraczajacej 500°C,

 str. 79: jest Rozdzial 5.2. ,,Badanie metodg TG/DTG/DSC-FTIR wplywu temperatury...”,
powinno by¢ Rozdzial 5.2. ,Badanie technikg TG/DTG/DSC-FTIR wplywu
temperatury...”,

e str. 100: jest ,procesy cieplne (procesy endo i egzotermiczne)”, powinno by¢ procesy
cieplne (procesy endo- i egzotermiczne),

o str. 125: w tabeli 29 — ostatnia kolumna jest blad ,,Masa koficowa [%]"?

 str. 126: jest ,,metodg Py-GC/MS” w tytule rozdzialu i w tekscie, a powinno by¢ technika

Py-GC/MS,

W rozprawie doktorskiej sa stosowane przemiennie (zamiennie) okreslenia metody
i techniki analityczne, warto wigc moze doda¢ kilka stéw komentarza w tym zakresie,
porzadkujgc te pojecia jako wskazowki dla Doktorantki przygotowujacej kolejne publikacje.
Postuzylem si¢ tutaj danymi zawartymi w mojej publikacji pt. Kilka uwag terminologicznych
dotyczacych stosowania okredlen ,techniki, metody i procedury analityczne”, opublikowanej
w czasopismie Hutnik-Wiadomosci w 2016 roku (t. 83, nr 7, s. 305-307).

e Techniki analityczne: Chemiczne i fizykochemiczne procesy stanowigce podstawe
pomiar6w analitycznych okresla si¢ mianem technik. Jako technike analityczng nalezy
rozumie¢ zesp6l metod analitycznych wykorzystujacych to samo zjawisko fizyczne.

e Metody analityczne: Metodami nazywa si¢ zbior szczegélowych instrukcji do
wykonywania okreslonych analiz wskazanymi technikami. Metodg analityczna jest
konkretny sposob oznaczania badanego analitu w okreslonej matrycy za pomoca danej
techniki, wykorzystujac okreslone postepowanie.

e Procedury analityczne: Procedura analityczna jest szczegolowym sposobem
postgpowania, uwzgledniajagcym np. uzywane stezenia i objetosci odczynnikéw,
szczegélowe warunki pobierania probek analitycznych, sporzadzanie wykresu

wzorcowego itp. Procedura analityczna jest opisana w normach, poradnikach,



podrecznikach, w postaci szczegélowego protokohu, do ktorego analityk powinien sie
bezwarunkowo stosowac.

Zauwazone usterki terminologiczne oraz uwagi o charakterze dyskusyjnym, nie obnizaja
wartosci pracy i jej wysokiej oceny. Praca jest napisana poprawnie pod wzgledem
Jj¢zykowym; napotkalem jedynie dwa bledy literowe (str. 55: jest nast¢pujg, powinno by¢:
nastepuje, str. 57, jest wysuszone, powinno byé wysuszony) oraz kilka bledow
interpunkcyjnych. Warto réwniez podkresli¢ wyjatkowo staranna szate graficzng opiniowanej
rozprawy doktorskiej.

W podsumowaniu podkreslam:

* Autorka wykazala duzy zaséb wiedzy w zakresie odlewnictwa i analityki materialowe;j,
zwlaszcza w obszarze aplikacji technik sprzezonych oraz dyscyplin dodatkowych
niezbgdnych do zrealizowania rozprawy doktorskiej,

* Rozprawa zawiera duzg liczb¢ danych do$wiadczalnych, a opracowane oryginalne
metodyki i uzyskane wyniki, oprocz niewatpliwych waloréw naukowych, maja wazne
znaczenie aplikacyjne,

e Uzyskane wyniki ~w ramach realizacji pracy doktorskiej stanowia trwaly wklad
w opracowanie metodyki badania spoiw stosowanych w technologiach Alphaset.

e Doktorantka potwierdzila opanowanie nowoczesnego warsztatu  naukowego
1 przeprowadzita bardzo szeroki zakres badan, rozwiazujac skutecznie postawione w celu
pracy zadania.

Dokonujac ostatecznej oceny stwierdzam, ze rozprawa doktorska przedstawiona przez mgr
inz. Agnieszk¢ Roczniak spelnia warunki ustawy o tytule i stopniach naukowych i wnoszg
o dopuszczenie jej do publicznej obrony.

Doktorantka podj¢ta wazny i trudny temat, rozwigzata go w sposob niezwykle rzetelny
i skrupulatny. Biorae pod uwage fakt, ze uzyskane w rozprawie rezultaty i przedstawione
wnioski koncowe, poparte bogatym materialem eksperymentalnym, reprezentuja bardzo
wysoki poziom merytoryczny, a dodatkowo niezwykle staranny sposoéb ich prezentacji,
upowaznia mnie do zlozenia wniosku o wyréznienie opiniowanej pracy doktorskiej. Wysokie
kwalifikacje zawodowe i1 kompetencje naukowe, Doktorantka potwierdzitla w zalgczonym
w rozprawie doktorskiej, na stronach 179-182, zestawieniu 19 publikacji naukowych oraz 18
referatow prezentowanych na konferencjach naukowych i naukowo-technicznych. Sg to

wprawdzie artykuly wieloautorskie, ale opublikowane w renomowanych czasopismach z listy
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A i B Ministerstwa Nauki i Szkolnictwa Wyzszego.



