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Recenzja
rozprawy doktorskiej mgra inz. Tomasza Saka
pt. ..Gestosé i napigcie powierzchniowe stopéw z ukladu Cu-Pb-Fe”

przygotowana na zlecenie Rady Wydzialu Metali Niezelaznych Akademii Gdrniczo-Hutnicze;.

Przedmiotem recenzowanej pracy doktorskiej sa badania gestosci 1 napigcia
powierzchniowego cieklych stopdw z uktadu Cu-Pb-Fe. Praca ma charakter doswiadczalny z obszerna
czescig interpretacyjng i dyskusyjng. W zwigzlym wstepie do pracy (rozdziat 1) Autor przedstawia
proces produkcji miedzi w Hucie Miedzi Glogéw II, podkresla znaczenie odzysku miedzi z zuzla
zawiesinowego, ktorego pierwszym etapem jest redukcja w piecu elektrycznym prowadzaca do
otrzymania stopu Cu-Pb-Fe, nastepnie poddawanego konwertorowaniu. Autor wyjasnia, ze zebrane
przez niego dane mogg by¢ przydatne w praktyce przemystowej jak i do modelowania procesu
odmiedziowania zuzla zawiesinowego. Nalezy podkresli¢, ze stopy Cu-Pb-Fe byly wczesniej
obiektem prac innych autorow, nie tylko dotyczacych odzysku z nich miedzi, ale takze badan

termofizycznych i termodynamicznych.

Podzielona na 7 rozdzialéw praca doktorska liczy, razem z wykazem literatury, 182 strony,
zawiera 102 rysunki i 33 tabele, napisana jest przejrzyscie, poprawnym jezykiem i pod wzgledem
edytorskim nie budzi wigkszych zastrzezen. Autor cytuje 133 pozycje literatury, w tym wiele
artykutow opublikowanych w ostatnich latach, co dobrze $wiadczy o jego znajomosci literatury
zwigzanej z tematem pracy. Troche dziwi, ze wsrod cytowanej literatury znajduje si¢ tylko jedna
publikacja, sposrod prac wspolautorstwa mgr inz. Tomasz Saka, $cisle zwigzanych z tematem pracy
doktorskiej. Wspomniany wyzej wstep, poprzedzony jest wykazem najwazniejszych symboli uzytych
w pracy, ulatwia to lekture pracy zwlaszcza, ze Autor zamiescit w niej ponad 200 réznego rodzaju
wzorow i rownan. W obszernym rozdziale 2, zatytulowanym ,,Przeglad literatury”, Autor najpierw
przedstawia czytelnikowi pojecie gestosci i omawia znane mu metody pomiaru tej wielkosci,
analogicznie postepuje w przypadku napiecia powierzchniowego. Ze wzgledu na to, ze niektére z
metod uzywanych do pomiaru gestosci, jak metoda maksymalnego cisnienia w pecherzyku gazowym

czy metoda lezacej kropli, stosowane mogg by¢ takze do pomiaru napigcia powierzchniowego, trudno



unikngé wrazZenia powtarzania si¢ pewnych mysli. Dalej omawia wplyw roznych parametrow na
napigcie powierzchniowe, a takze modelowanie napigcia powierzchniowego. Rozdziat 2, zakonczony
jest podrozdzialem po$wieconym omoéwieniu literatury dotyczacej rownowag fazowych, w
szczegOlnoscei luki mieszalnosci w ukladzie Cu-Pb-Fe. Na koncu rozdziatu 2, wskazane by bylo
dodanie jeszcze jednego, krotkiego podrozdziatu, przedstawiajagcego stan wiedzy (tj. dane
literaturowe) na temat gestosci 1 napigcia powierzchniowego cieklych stopow Cu-Pb-Fe,
poprzedzajacy realizacje pracy doktorskiej. W powigzaniu z tekstem poswigconym luce mieszalnosci
pozwolitoby to dodatkowo, niezaleznie od uzasadnienia podanego w kolejnym rozdziale, wyjasni¢

dlaczego przedmiotem badan sa stopy o takim nie innym skiadzie.

Rozdziat 3, zatytulowany ,Metodyka badan™ rozpoczyna si¢ od przedstawienia celu pracy,
jakim jest ,,okreslenie gestosci i napigeia powierzchniowego stopéw z ukladu Cu-Pb-Fe o skladzie
zblizonym do powstajgcych w przemystowym procesie odmiedziowania zuzla zawiesinowego w piecu
elektrycznym”, oraz zakresu pracy. Autor nie sformulowat tezy pracy (hipotezy badawczej), i jest to
moim zdaniem dobra decyzja. Biorac pod uwage cel i zakres pracy, Autorowi trudno by bylo
sformulowaé oryginalng teze, o ktérej by mozna powiedziec, ze nie jest zbyt oczywista. Dalej Autor
omawia preparatyke stopéw do badan, aparaturg i metodyke wykonywania pomiaréw gestosci metoda
dylatometryczng. Wiele miejsca poswigca wykonanym badaniom wstgpnym i wlasciwemu doborowi
materialu na naczynia pomiarowe i cechowaniu (kalibracji) aparatury. Z tego rozdziatu jasno wynika,
jak duzo pracy i starannosci wlozyl Autor w przygotowanie stanowiska badawczego do pomiarow
gestosci. Na podstawie dobrze udokumentowanych prob z uzyciem cieklej miedzi Autor stwierdza, ze
zarObwno naczynia pomiarowe wykonane z tlenku glinu jak i z azotku boru nie pozwalajg na
otrzymanie wiarygodnych wynikow, w przeciwienstwie do naczyn wykonanych z grafitu. Dalej,
szczegblowo omowione zostaja aparatura i metodyka wykonywania pomiaréw napigcia
powierzchniowego metoda lezacej kropli. Poniewaz metoda ta oparta jest na analizie zarejestrowanego
obrazu kropli, nacisk polozony jest na wlasciwa kalibracj¢ aparatury. Rozdzial 3 zakonczony jest
podrozdzialem, w ktorym Autor weryfikuje poprawnosé zastosowanych metod poprzez poréwnanie
wynikéw wiasnych dla czystego otowiu i miedzi z danymi literaturowymi wybranych autoréw (rys.
68-71). Nie wiadomo, jakimi kryteriami kierowat si¢ autor wybierajac dane do poréwnania, ponadto
nie komentuje szerzej zawartosci rys. 68-71 w tekscie. Jedynie w przypadku napigcia
powierzchniowego czystej miedzi Autor uwzglednia w poréwnaniu tzw. dane rekomendowane
(referencyjne) zaczerpnigte z pracy Keene [12]. W literaturze dostgpne sa takze opracowania
zawierajace rekomendowane gestosci miedzi i ofowiu, Autorowi znane s3 tego rodzaju prace, bo
gestosé i napigcie powierzchniowe cieklego Zelaza (réwnania 176 i 231) potrzebne do modelowania,

zaczerpngt z pracy Assael i wsp.[88].

Rozdzialy 4 i 5 =zawieraja wyniki pomiar6w odpowiednio gestosci i napigcia

powierzchniowego oraz obliczen modelowych tych wielkosci. Wyniki badan wlasnych Autor



przedstawia w formie tabel i na rysunkach, w osobnych tabelach przestawione sg réwnania
prezentujace zaleznos¢ tych wielkosci od temperatury i stezenia Zelaza. W podrozdziale 4.2 Autor
przedstawia model, ktorego jest wspotautorem, do obliczania gestosci stopow trojskladnikowych.
Model ten wymaga danych gestosci dla czystych skladnikéw i znajomosci nadmiarowej objgtosci
molowej stopow dwuskiadnikowych. W tym miejscu mozna si¢ zastanawiaé, czy wyznaczenie
nadmiarowej objetosci molowej stopéw Cu-Fe w oparciu o wyniki wlasne ograniczone do jednego
stopu o stezeniu 0,1 ulamka molowego Fe bylo wlasciwe. Niemniej, obliczone z modelu gestosci
trojsktadnikowych stopéw Cu-Fe-Pb bardzo dobrze zgadzaja si¢ z ggstosciami wyznaczonymi
doswiadczalnie. Duzg zaletg pracy jest zawarto$¢ podrozdziatu 4.3, w ktérym Autor analizuje mozliwe
zrodia bledéw w pomiarach gesto$ci metoda dylatometryczng tj. niedokladnos¢ wykonania naczynia
pomiarowego, niepelne wypelienie naczynia pomiarowego przez badany stop, oraz ubytek masy
stopu wskutek odparowania. Podrozdzial ten swiadczy nie tylko o duzej starannosci, z jakg Autor
przygotowatl i wykonal badania, ale i o tym, ze dobrze je przemyslal. Przedstawione w rozdziale 5
wyniki pomiaréw napiecia powierzchniowego Autor poréwnuje z wynikami obliczen modelowych,
przy czym do dwuskladnikowych stopow Cu-Pb stosuje powszechnie uzywany model Butlera [32], a

do trojsktadnikowych stopéw Cu-Fe-Pb model opracowany przez Kucharskiego [84].

Rozdziat 6 zatytulowany ,,.Dyskusja wynikéw”, w duzej mierze koncentruje si¢ na poréwnaniu
wynikéw wilasnych z danymi opublikowanymi przez innych autoréw, oraz na oméwieniu przyczyn
obserwowanego wzrostu napigcia powierzchniowego stopéw ze wzrostem temperatury, do czego
Autor wykorzystuje wyniki wlasnych obliczen modelowych. Nalezy podkresli¢, ze pewne elementy
dyskusji znajdujg si¢ juz w podrozdziatach dotyczacych modelowania. Ponadto, podrozdziat 4.3
poswiecony zrodiom bledow w pomiarach gestosci istotnie wzbogaca ten aspekt pracy. Rozdziat 7

zatytulowany ,,Wnioski” to w istocie podsumowane w punktach zawartosci rozdziatu 6.

W trakcie lektury pracy nasuwajg si¢ uwagi, o odniesienie sig, do ktorych prosz¢ w trakcie

obrony pracy:

1. Dlaczego do pomiaru gestosci cieklych stopow zastosowana zostata metoda dylatometryczna? W
pracy nie zostalo to jasno wyartykulowane. Autor mégt przeciez wyznaczy¢ gestos$¢ stopdw z tych
samych obrazéw lezacej kropli, ktére poshizyly do wyznaczenia napigcia powierzchniowego.

2. Autor wytworzyt stop Cu-Fe o zawartosci 0,1 utamka molowego Fe i zmierzyl jego gestos¢ w
stanie cieklym. Dlaczego w pracy nie znalazly si¢ wyniki pomiaru napigcia powierzchniowego
tego stopu?

3. W podrozdziale 3.3.3 Autor stwierdza, ze pojemniki wykonane z ALOs; nie mogtly by¢ stosowane
do pomiaréw gestosci dlatego, ze przeprowadzone proby z uzyciem czystej miedzi daly zaburzone
wyniki, co Autor powiazal z mozliwa reakcja cieklej miedzi z ALO;. Dlaczego zatem, zgodnie z
tym co podano w rozdziale 3.4.1, do badan napigcia powierzchniowego wykorzystano podtoza

wykonane z Al,O; a nie z innego materiatu np. grafitu?
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4. Przytoczone w rozdziale 2.4, za Onderka i wsp. [68] projekcja likwidusu i izoplety w ukladzie
Cu-Pb-Fe sugeruja, ze zakres temperatur, w ktorym Autor wykonal pomiary czgsciowo pokrywa
si¢ z obszarem wspdlistnienia dwoch faz (cieczy bogatej w miedz L» i bogatej w zelazo fazy stalej
fcer). Dlaczego Autor wykonal pomiary w takim zakresie temperatur a nie w wyzszych
temperaturach?

5. W podrozdziale 3.4.1 Autor podaje, ze celem ograniczenia parowania olowiu z probki w trakcie
pomiaru napiecia powierzchniowego, w zamknigtym pojemniku na probke (rys. 60) umieszczona
byla dodatkowa porcja stopu o identycznym skladzie. Autor nie wyjasnia, w jaki sposob ta
dodatkowa porcja stopu miata wplynaé na ograniczenie parowania z prébki, do tego z rysunku
pojemnika nie wynika, ze przestrzen, w ktorej znajduje si¢ badana prébka i przestrzen z
dodatkows porcja stopu sg ze sobg potaczone.

6. We wnioskach Autor stwierdza, ze dobra zgodno$¢ obliczonego z modelu napigcia
powierzchniowego stopéw Cu-Pb-Fe z danymi doswiadczalnymi pogarsza si¢ ze zmniejszeniem
sie zawartosci miedzi w stopie. Patrzac na rysunki 97-99 mozna zauwazy<, ze dla poszczegdlnych
serii stopdw o stalej zawartosci miedzi (odpowiednio 0,9; 0.,8; 0,7 ulamka molowego) ze
wzrostem zawartosci zelaza od 0 do 0,1 ulamka molowego zwigksza si¢ réznica pomiedzy

modelem a eksperymentem. Co, zdaniem Autora, moze by¢ tego powodem?

Ponadto, dostrzezone w pracy usterki o charakterze edycyjnym, nie wplywaja na oceng pracy i
uwazam je za niewymagajace wyjasnienia:
- Strona 53, zamiast ,.komputerowe techniki wspomagania” powinno by¢ ,komputerowe techniki
analizy™;
- W podpisie do rysunku 82 brakuje odnosnika do literatury,
- W tabeli 30, rownaniach 222 i 223 i na wigkszosci rysunkéw z wynikami, jako symbol dziesigtny
uzyta zostala kropka a powinien by¢ przecinek.

Podsumowujac stwierdzam, Ze recenzowana praca doktorska stanowi nowe opracowanie o
gestosci i napigciu powierzchniowym cieklych stopéw Cu-Pb-Fe, zostala starannie wykonana i
napisana, przy duzym nakladzie pracy. Przedstawione w recenzji uwagi nie umniejszaja mojej
pozytywnej oceny pracy doktorskiej mgra inz. Tomasza Saka. W mojej ocenie, recenzowana praca
spelnia wymogi stawiane pracom doktorskim przez stosowne ustawe o stopniach i tytule naukowym z
14 marca 2013 r. i wnosze o dopuszczenie mgra inz. Tomasza Saka do jej publicznej obrony przed

Radg Wydzialu Metali Niezelaznych Akademii Gérniczo-Hutniczej.



