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Recenzja
rozprawy doktorskiej mgr inz. Piotra Madeja:
,» Wplyw temperatury, dodatku Fe,Oj3 oraz powierzchni reduktora na Kinetyke¢ procesu

odmiedziowania zuzla zawiesinowego”.

Recenzja zostata opracowana na zlecenie Pani Dziekan Wydziatu Metali Niezelaznych
Akademii Gorniczo-Hutniczej w Krakowie, prof. dr hab. inz. Marii Richert, zawarte w pismie

zdn. 7.10.2015 r.

Tematyka pracy dotyczy wplywu wybranych parametréw i zmiennych procesowych
na kinetyke procesu odmiedziowania zuzla zawiesinowego w procesie produkcji miedzi.
Opiniowang prace mozna zaliczy¢ do prac badawczych, z obszaru badan eksperymentalnych
laboratoryjnych. Temat jest zwigzany bezposrednio z technologig przemystowa otrzymywania
miedzi w procesie zawiesinowym Outokumpu, w Kombinacie Gorniczo-Hutniczym Miedzi
Glogow.

Przedstawiona do recenzji praca koncentruje si¢ na okresleniu zmian wybranych
parametrow procesowych w celu optymalizacji wybranego procesu przemystowego, jakim
jest proces odmiedziowania zuzla zawiesinowego w piecu elektrycznym, co jest bardzo
istotne, gdyz moze stanowi¢ wsparcie naukowe dla zlokalizowanego w naszym kraju
hutnictwa metali niezelaznych — w tym przypadku miedzi. Proces produkcji miedzi jest
procesem wieloetapowym, recenzowana praca skoncentrowana jest na zjawiskach
zachodzacych podczas redukcji miedzi z zuzla zawiesinowego. Do eksponowanych

parametrow procesowych, ktore wystgpuja w pracy nalezy zaliczy¢ wplyw na kinetyke



procesu odmiedziowania zuzla, jego zasadowosci, temperatury oraz zastosowanego reduktora
weglowego.

Glownym celem rozprawy bylo opracowanie zestawu zmiennych parametrow, ktore
zoptymalizuja prowadzony w piecu elektrycznym proces odmiedziowania zuzla
pochodzacego z jednostadialnego procesu zawiesinowego.

Temat rozprawy, jej zakres oraz uzyte metody badawcze pozwalajg
zakwalifikowaé ja do dyscypliny metalurgia. Prac¢ nalezy zakwalifikowa¢ do badan
podstawowych, ktore maja jednak znaczenie utylitarne, gdyz uzyskane wyniki mogg
bezposrednio postuzy¢ do modyfikacji procesu przemystowego.

Praca jest oryginalna pod wzgledem poznawczym i charakteryzuje si¢ wysokim
stopniem zlozonosci. Zastosowane metody badawcze zostaly dobrane odpowiednio do
analizowanych zagadnien. Zakres badan wykonanych w ramach pracy nie odbiega od
standardowo spotykanych w rozprawach doktorskich.

Calos¢ pracy zostala przez autora podzielona na siedem gléwnych rozdzialow,
z ktérych mozna wydzieli¢ cze$é teoretyczng (wstep oraz rozdzialy 1 i 2) oraz badawcza.
Pierwsza cze$¢ pracy sklada sie z krétkiego wstepu, obszernego przegladu literatury (101
stron) oraz wnioskow z niego wynikajgcych. Druga czes¢ zawiera opis przeprowadzonych
badan laboratoryjnych, w ramach ktorych, okreslono wplyw zmian wybranych parametrow
procesu na badane zjawisko. Nastepnie przedstawiono analize i dyskusje otrzymanych
wynikow wraz z analizg mozliwosci ich zastosowania w praktyce przemystowe;.

We wstepie przyblizono zaktad produkcyjny oraz wskazano elementy jego ciagu
technologicznego na ktorym skupiaja sie badania zaprezentowane w recenzowanej pracy.
Przeglad literatury (rozdz. 1) jest obszerny i oparty jest zarowno na zrodiach starszych jak
i tych z ostatnich kilku lat, obejmuje literaturg, jaka ukazala sie w Polsce i na Swiecie.
Rozdzial ten zostal podzielony na dziesie¢ podrozdziatow, co przy jego zakresie niewatpliwie
utatwia jego analize. W pierwszej czesci rozdziatu opisano stosowang technologie w HM
Glogow II, budowe oraz prace pieca zawiesinowego 1 pieca elektrycznego, uwzgledniono
rowniez zjawiska fizykochemiczne zachodzace podczas redukcji zuzla zawiesinowego
w piecu elektrycznym. Drugi podrozdzial zawiera opis struktury zuzli krzemianowych.
Opisano w nim polgczenia pomigdzy krzemem i tlenem. Zawarto rowniez opis, w jaki sposob
potaczenia te ulegaja zmianie w wyniku wprowadzenia do zuzla kationow metali (tlenkow
tych metali) oraz w skutek przebiegu procesu redukcji tlenkéw metali takich jak CuyO.
Podrozdzial 1.3. zawiera opis form wystepowania miedzi w zuzlu zawiesinowym oraz udziaty

poszczegdlnych form w calkowitej ilosci miedzi znajdujacej si¢ w zuzlu. Z powyzszym



podrozdzialem potaczony jest podrozdzial 1.4, w ktorym opisano w jaki sposob miedz ulega
rozpuszczeniu w zuzlu zawiesinowym. Uwzgledniono w nim takze wplyw roznych
czynnikdéw (cisnienia parcjalnego tlenu, temperatury oraz skladu zuzla) na ilos¢ miedzi
przechodzacej do zuzla. W dalszej czgsci rozdzialu 1 opisano: kolejno$¢ oraz mechanizm
redukeji tlenkéw miedzi za pomoca wegla, tlenku wegla (II), tlenku wegla (IV) oraz zelaza;
przebieg reakcji Boudouarda, a takze opis mechanizmu gazyfikacji roznych rodzajow
materialow  weglowych z uwzglednieniem wplywu czynnikow na szybkos¢ reakeji
Boudouarda; mechanizm redukcji tlenkéw zelaza oraz wplyw czynnikéw limitujgcych
szybko$¢ redukcji tychze tlenkdw; szybkos¢ dyfuzji jonow miedzi, zelaza oraz tlenu
w uktadach, gdzie glownym skladnikiem jest krzemionka; zjawisko spieniania si¢ zuzla,
a takze. jak wplywa ono na szybko$¢ mierzonej kinetyki procesu redukcji tlenkow metali;
sposoby pomiaru szybkosci reakcji chemicznej, metod wyznaczania najwolniejszego etapu
reakcji oraz sposoby pomiaru calkowitej szybkosci procesu. Na koniec zaprezentowano
przykladowe rownania kinetyczne opisujace szybkos¢ reakcji chemicznej lub procesu.
Zamieszczona w rozdziale 1 szeroka dyskusja stanu wiedzy o analizowanym zagadnieniu
oraz przedstawienie mozliwo$ci badawcezych wskazuje zaréwno na aktualno$¢ naukowa
podjetej tematyki, jak i dobrg orientacje Doktoranta w tematyce rozprawy. Niemniej, t¢
cze$é rozprawy uwazam za nadmiernie rozbudowana oraz zawierajgcg momentami zbedne
informacje i rozwazania na poziomie akademickim. Przykladem jest opis budowy zuzli, co
nie jest kluczowe, ani dla celu, ani dla zakresu prezentowanych w rozprawie badan.

Rozdzial 2 pracy to — jak wynika z tematu rozdziatu - cel gléwny i cele szczegblowe
pracy oraz jej teza. Przeprowadzona przez Doktoranta analiza stanu wiedzy i zakresu
prowadzonych w analizowanej tematyce badan, pozwolita sformulowa¢ poprawnie cel
glowny i cele szezegolowe pracy. Stwierdzam, ze sformulowany w rozdziale 2 pracy cel
jest oryginalny i ma odpowiednia warto$¢ poznawcza a ponadto uzyskane w trakcie jego
realizacji wyniki majg charakter aplikacyjny. Natomiast watpliwosci budzi teza pracy,
ktéra nie jest jasno w pracy wyartykulowana. Uwazam, ze w dysertacji doktorskiej teza
pracy powinna by¢ precyzyjnie sformulowana, unikajgc nadmiernej rozwleklo$ci.

Rozdzial 3 pracy. to opis zastosowanego w pracy warsztatu naukowo-badawczego
Doktoranta, ktéry obejmuje: opis aparatury wykorzystywanej w trakcie badan (podrozdz.
3.1), przygotowanie stanowiska pomiarowego do ich realizacji (podrozdz. 3.2 do 3.5). oraz
opis procedury pomiarowej (podrozdz. 3.6). Do przeprowadzenia badan zawartych
w dysertacji Doktorant wykorzystal oryginalng aparature badawcza, w sklad ktorej wehodzi

przede wszystkim: pionowy, rurowy piec oporowy wraz z dodatkows aparaturg (gtownie



urzadzenia sterujace i dozujace gazy, termopara) oraz analizator gazéw procesowych ABB
Advance Optima 2000. Analizy chemiczne przeprowadzone zostaty metoda ICP (inductively
coupled plasma). Do pomiaréw temperatury Doktorant uzyt termopary Pt-PtRh10.

Cze$¢ badawcza pracy (rozdz. 4 do 6) =zawiera opis wynikéw badan,
przeprowadzonych obliczen oraz analiz dotyczacych okreslenia wplywu wybranych
czynnikow na szybkos¢ redukcji zuzla zawiesinowego. W rozdziale 4. przedstawiono wyniki
przeprowadzonych badan dotyczacych: zmiany zawartosci CO-CO, w fazie gazowej
spowodowanej redukcjg tlenkow metali znajdujacych si¢ w zuzlu (wyniki zaprezentowane
w postaci wykresow) oraz sktad chemiczny zuzli po ich redukcji (wyniki zaprezentowane
w postaci tabel oraz wykreséw). Rozdzial 5 zawiera obliczenia oraz opis kinetyki redukcji
zuzla zawiesinowego. Zaprezentowano w nim obliczenia szybkosci wyprowadzania tlenu z
zuzla w postaci CO oraz CO,, a takze obliczenia kinetyki procesu. Dokonano réwniez
podzialu procesu redukcji zuzla zawiesinowego na etapy, w zaleznosci od szybkosci zmian
kinetyki procesu. Rozdzial 6 zawiera dyskusje otrzymanych wynikéw przeprowadzonych
badan. Zestawiono w nim ze sobg wyniki poszczegdlnych prob oraz dokonano ich oceny, pod
wzgledem szybkosci redukeji zuzla zawiesinowego i wptywu na nig takich parametrow jak:
temperatura, zmiana udzialu tlenku zelaza (111), zjawisko spienienia zuzla oraz powierzchnia
i rodzaj podawanego reduktora weglowego. Ta cze$¢ pracy nie budzi watpliwosci, Doktorant
w sposob dokladny i rzetelny przedstawia wyniki przeprowadzonych badan, cho¢ 1 tu autor
nie ustrzegl sie pewnych drobnych niedociggnig¢. Dla przyktadu — przedstawienie wykresow
z rysunkdw 69-71 lub 84-86 w formie zbiorczej, znacznie utatwitoby przejrzystos¢ wynikow
badan i umozliwilo latwe ich poréwnanie pomiedzy poszczegdlnymi opcjami. Dyskusja
i analiza uzyskanych wynikoéw przeprowadzona zostala w sposob dokfadny i szczegdtowy.
Uzyskane wyniki utwierdzajg w przekonaniu, ze Doktorant opanowal technike prowadzenia
badan na wysokim poziomie.

W rozdziale 7 przedstawiono wnioski wyciggnigte na podstawie zrealizowanych
badan, ktore sa w mojej ocenie poprawne i adekwatne do przedstawionych w pracy wynikow.
Duza zaleta pracy jest umieszczenie na koncu rozdzialu sugestii oraz zalecen, jakie
nalezaloby wprowadzi¢ w celu ograniczenia strat miedzi w zuzlu odpadowym po procesie
odmiedziowania zuzla w piecu elektrycznym.

Uklad pracy jest poprawny, praca napisana jest przejrzyscie, szata graficzna jest
bardzo staranna. Mam jednak drobne zastrzezenia co do jezyka pracy, ktory w kilku
miejscach wymaga korekty. Dostrzezone drobne bledy literowe, stylistyczne i jezykowe nie

maja jednak znaczenia dla czytelnosci i wartosci merytorycznej recenzowanej pracy. Uwagi



redakcyjne zostaly przekazane Doktorantowi jednak nie maja one istotnego znaczenia dla

pozytywnej oceny rozprawy.

W zwiazku z niektérymi watpliwosciami, jakie recenzentowi nasuwajg si¢ podczas
lektury rozprawy, zglaszam nastepujace pytania, na ktore oczekuje dyskusji podczas
publicznej obrony:

1. W jaki sposob okreslono wielkos¢ powierzchni reduktora?

2. Poniewaz gléwnym celem pracy jest optymalizacja procesu odmiedziowania zuzla
w piecu elektrycznym, a Doktorant prowadzil badania w warunkach laboratoryjnych - na
ukladzie w przyblizony sposéb odpowiadajacemu obiektowi rzeczywistemu, to zachodzi
pytanie, w jakim stopniu wnioski wysuni¢te z pracy majg przelozenie na warunki

przemystowe?

98]

W podsumowaniu pracy autor stwierdza, ze podstawowymi parametrami okreslajgcymi
warunki procesu sa temperatura i zasadowos¢ cieklego zuzla. Jakie konsekwencje, dla
procesu przemyslowego, bedzie mialo zwickszenie dodatku zelaza do odmiedziowania

zuzla?

Reasumujac uwazam, ze przedstawiona do recenzji rozprawa jest samodzielnym
rozwiazaniem zlozonego problemu badawezego o charakterze podstawowym
i utylitarnym. Doktorant wnidsl oryginalny wklad w rozwdj wiedzy dotyczacej kinetyki
procesu odmiedziowania zuzla zawiesinowego. Uzyskane wyniki badan pozwalaja na
ocene mozliwo$ci optymalizacji procesu produkecyjnego poprzez poprawnos¢ doboru
parametréw kontrolujacych proces odmiedziowania zuzla zawiesinowego. Biorgc
powyisze pod uwage stwierdzam, ze rozprawa doktorska mgr inz. Piotra Madeja
spelnia wymogi Ustawy o Stopniach i Tytule Naukowym z dn. 14 marca 2003 r. (D.U.
RP nr 65 z 16 kwietnia 2003r. poz. 595 z pdoin. zm.) i wnosze o dopuszezenie pracy do

publicznej obrony.
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