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1.Charakterystyka ogélna pracy

Przedstawiona do recenzji praca zostata zrealizowana pod opieka

prof. dr hab. inz. Jana Sieniawskiego i podejmuje probe opracowania

1 zastosowania nowoczesnej charakterystyki wtracen niemetalicznych w stopach
metali metoda spektrometrii emisyjnej ze wzbudzeniem iskrowym. Dostepne
zarowno krajowe jak i zagraniczne dane literaturowe traktuja to zagadnienie w
ograniczonym zakresie, wobec czego podjecie tej niewatpliwie zlozonej
problematyki badawczej, o wazkim znaczeniu poznawczym i utylitarnym,
zastuguje na uznanie. Dotychczasowe metody badan wtracen niemetalicznych w
stopach metali sprowadzaty sie gtéwnie do bardzo czasochtonnych obserwacji
mikroskopowych prowadzonych po zakoficzeniu procesu metalurgicznego lub
technologicznego i czesto do ich subiektywnej oceny. Stosuje sig¢ rowniez do
okreslenia zawartosci tlenu (tlenkow) w stali bardzo pracochtonng metode
absorbcji w podczerwieni, ktéra wymaga jednak stopienia prébki w tyglu
grafitowym, co znacznie wydhiza czas badania. Obserwowany w ostatnich
latach olbrzymi postep w rozwoju instrumentalnych metod szybkiej analizy
skfadu chemicznego metali i ich stopow, byl motywacja dla Doktoranta do
podjecia badarn nad udoskonaleniem metody spektrometrii emisyjnej ze
wzbudzeniem iskrowym do oceny jakosciowej i ilosciowej wtracen
niemetalicznych w stopach metali, do czego niezbedna byto opracowanie
algorytmow bazujacych na obliczeniach matematycznych i statystycznych.
Producenci aparatury nie gwarantuja rozwiazan uniwersalnych sprawdzajacych
si¢ w kazdym procesie do oceny i identyfikacji wtracen niemetalicznych. Stad
duzym osiagnieciem przedstawionym w opiniowanej rozprawie jest



przeprowadzenie weryfikacji i oceny przydatnosci tej metody do  oceny
jakosciowej i ilosciowej wtracen niemetalicznych w stopach metali.

2. Ocena pracy

Prace czyta sie z duzym zainteresowaniem tym bardziej, ze jest ona napisana
bardzo dobrym jezykiem, w czym bez watpienia duza zastuga promotora pracy
prof. dr hab. inz. Jana Sieniawskiego i praktycznie nie zawiera biedow
redakcyjnych. Natomiast uklad pracy i procedura jej realizacji, szczegdlnie w
czeSci badawczej sg dos¢ zagmatwane i wymagaly od recenzenta duzego
naktadu pracy, aby ,,wyltowi¢” z niej samodzielne osiagnigcia Doktoranta. Brak
jest rowniez we wstepie pracy umieszczenia stosowanych w niej symboli,
skrotow i oznaczen, co w sposob zdecydowany utatwiloby analizowanie je]
tresci. Przeglad literatury przedmiotowej obejmuje 27 stron, a do jego
opracowania jak i wynikow badan wtasnych skorzystano z 76 pozycji
literaturowych. Dobor i wykorzystanie materiatdéw zrédlowych nie budzi
zastrzezen. We wprowadzeniu Doktorant uzasadnit celowos¢ podjecia badan
bedacych tematem przedstawionej do oceny rozprawy doktorskiej. Natomiast
rozdzial drugi, to analiza literaturowa w ktorej mgr inz. Dariusz Sojka
scharakteryzowal wtracenia niemetaliczne i ich wplyw na wtasciwosci stopow
metali, a nastepnie omowil metody ich oceny. Trzeba przyzna¢, ze Doktorant
opracowujac przeglad literatury skupit si¢ tylko na tych zagadnieniach, ktore sa
istotne z punktu widzenia tematyki badawczej recenzowanej pracy doktorskiej,
co niewatpliwie dobrze $wiadczy o umiejetnej analizie dostgpnej zrodtowe]
literatury przez mgr inz. Dariusza Sojke. Ta czgs¢ rozprawy Doktorant koficzy
krotkim podsumowaniem w rozdziale 3 i okresla cel pracy, ktorym jest ,,proba
opracowania zalozen metody, wykazanie jej przydatnosci w roznych
obszarach zastosowania w zakresie analizy wtracen niemetalicznych w
laboratoriach przemyslowych, a takze pokazanie jej zalet i ograniczen
majacych istotny wplyw na interpretacje uzyskiwanych wynikow badan”.
Chcialbym podkresli¢ duze znaczenie poznawcze jak i praktyczne tak
sformutowanego celu pracy.

Niestety Doktorant nie sformutowat tezy naukowej pracy, co znacznie by
utatwito jej analize, o czym recenzent wspomniat na poczatku recenzji. Bardzo
dziwny uktad ma rozdziat 4, w ktorym mgr inz. Dariusz Sojka opisuje metodyke
badan za pomoca spektrometrii emisyjnej ze wzbudzeniem iskrowym wraz z
przygotowaniem préobek do analizy oraz algorytmy obliczen i oprogramowanie
komputerowe. Mam zapytanie do Doktoranta dlaczego wyodrebnit ten rozdzial
zarowno z czeéci teoretycznej jak i badawczej pracy z ktorymi jest bezposrednio

powigzany ?!

Cel pracy Doktorant realizuje w do$¢ zawily sposob, co wymagato od
recenzenta duzego wysiltku, aby go w sposob wlasciwy przeanalizowac.



Obejmuje on:

- kontrole wtracen niemetalicznych podczas rafinacji metali, ,

- analizg stezenia pierwiastkow wystepujacych w postaci metaliczne;j-
rozpuszczonej w osnowie w odrdéznieniu od ich calkowitej zawartosci w
stopach,

- wykonanie analizy jakosciowe] wtracen niemetalicznych w stopach
metali,

- weryfikacje uzyskanych wynikow badan.

Najistotniejsza cze$¢ rozprawy zostata przedstawiona w rozdziale 5 w
ktorej Doktorant okresla migdzy innymi czystos¢ dwoch stopow Al (jeden o
duzej liczbie wtracen, drugi zas o matej), ze wzgledu na zawarto$¢ wirgcen
niemetalicznych skfadajacych si¢ z takich pierwiastkow jak: Na, Cl, O i B oraz
dla stali niskostopowej poddajac analizie wtracenia zawierajace Al, Ca, O, S i B.
Uzywa do tego algorytmu elementarnego Cleanness z uktadem pomiarowym
spektrometru, ktory wykonywal w czasie 5 sekund 2000 pomiaréw dla kazdego
kanatu analitycznego. Niewatpliwym osiggnieciem Doktoranta w wyniku
przeprowadzenia ww. badan metoda tradycyjna OES-PIM ( Peak Integration
Metod) i Spark DAT z algorytmem Soluble jest wyrdznienie, czy analizowane
pierwiastki wystepujg jako rozpuszczone w osnowie, czy tez tworza wtracenia
niemetaliczne. Wyniki tych badan zweryfikowat mgr inz. Dariusz Sojka z
atestami wzorcow 1 doszedl do wniosku, ze metoda spektroskopii emisyjnej ze
wzbudzeniem iskrowym OES-SparkDAT, uzyskuje si¢ lepsza ich korelacje z
wynikami wzorcowymi w poréwnaniu do tradycyjnej metody OES-PIM,
aczkolwiek obliczona zawartos¢ Al wystepujacego w badanych wzorcach w
postaci wtracen niemetalicznych jest srednio dwa razy wigksza w poréwnaniu
do wartosci uzyskanych za pomocg metody SparkDAT. Jeszcze wigksze rdznice
wystepuja przy zastosowaniu metody PIM. W celu potwierdzenia przyjete]
hipotezy badawczej Doktorant podobng procedure zastosowat dla serii wzorcow
stali niskostopowej o podwyzszonej zawartosci boru.

W konsekwencji przeprowadzenia ww. badan Doktorant stwierdzil, ze
metoda Spark-DAT powinna by¢ indywidualnie wdrazana z uwzglednieniem
specyfiki danego procesu technologicznego na przyktad poprzez obnizenie badz
podwyzszenie wartosci wspotczynnika progowego w algorytmie Soluble.

W podrozdziale 5.3. mgr inz. D. Sojka poddaje analizie zagadnienia
zwigzane ze stgzeniem tlenu w stali, ktére w praktyce okreslane jest tylko w
przypadku stali wysokogatunkowych ( np. tozyskowych). Wiadomo, ze od
kilkudziesigciu lat, o czym wspomniatem w czesci wstepnej recenzji, zawartos¢
tlenu w stali wyznacza si¢ laboratoryjnie metoda absorbcji w podczerwieni,
ktora niestety jest klopotliwa i bardzo pracochtonna. Dlatego podejmowane sg
proby, okreslania zawartosci tlenu w stali metodg spektrometrii emisyjnej ze
wzbudzeniem iskrowym. Jednakze do tej pory stosowana metodyka badawcza z
uzyciem tej metody pozwala na okreslenie zawartosci tlenu w stali na poziomie



powyzej 60 ppm, co nie zadawala producentow stali wysokojakosciowych, w
ktorych zawartos¢ tlenu nie powinna przekracza¢ 5-15 ppm. W analizowanej
rozprawie przyjeto, ze tlen wystgpuje w stali tozyskowej w postaci wtracen
niemetalicznych z takimi pierwiastkami jak: Al, Mg i Ca 1 metoda spektrometrii
emisyjnej ze wzbudzeniem iskrowym z oprogramowaniem Spark-DAT
okreslono sumaryczng liczbe wtracen: Al-O, Mg-O i Ca-O. Dla poréwnania
wyznaczono zawartos$¢ tlenu metodg absorbcji w podezerwieni. Uzyskane
wyniki badan daty bardzo dobrg korelacje, z czego Doktorant wyciaga wedlug
mnie zbyt pochopny wniosek, ze zawartos¢ tlenu w stali jest wprost
proporcjonalna do liczby wtracen niemetalicznych. W zwiazku z tym mam
zapytanie do Doktoranta, skad tak dobra korelacja tych wynikéw, jezeli nie
uwzgledniono w metodzie spektrometrii emisyjnej zawartosci tlenu
rozpuszczonego w osnowie 1 tworzacego inne wtracenia niemetaliczne niz
uprzednio wymienione? Prosz¢ o ustosunkowanie si¢ do tej kwestii w czasie
obrony.

Podrozdziat 5.4. Autor poswigca na analize jakosciowg witracen
niemetalicznych w stali i stopach Al. Zalozeniem tej metodyki badawczej jest
przyjecie, ze rejestrowanie intensywnosci wytypowanych linii (pierwiastkow),
pozwala na ustalenie, jakie pierwiastki tworza w badanym stopie wtrgcenia
niemetaliczne, przy czym pierwiastek rozpuszczony w osnowie daje
intensywno$¢ na poziomie tla. Intensywnos¢ impulsow o wigkszej wartosci
(wiekszym stezeniu) reprezentuje ten sam pierwiastek, ale wystepujacy w
postaci wtracen niemetalicznych. Analizujac jednoczesnie intensywnosci
poszczegblnych linii mozna okresla¢ rodzaj wtracen niemetalicznych w
badanym stopie.

Podrozdziat 5.5. to dla recenzenta taki typowy ,,0zdobnik”, ktory zostat
potraktowany informacyjnie, bez glebszego powiazania z poprzednimi
rozdziatami. Natomiast ciekawe wyniki badan przedstawit Doktorant w
podrozdziale 5.6., w ktéorym przedstawil innowacyjne zastosowanie
spektrometru iskrowego do wykonania oceny rozktadu siarczkéw w stali
walcowanej na gorgco, ktora pozwala zastapi¢ stosowana dotychczas metode
Baumana zapewniajac jednoczesnie na wigksza doktadnos¢ ilosciowej oceny
siarczkow.

Analizujac rozdziat 5 pracy doszedtem do wniosku, ze czgs¢ badan
Doktorant potraktowat dos¢ ogolnikowo, bez podania szczegdtow badawczych.
Robi to wrazenie checi ich ,,ukrycia”. Prosze o ustosunkowanie si¢ do tej uwagi
podczas publicznej obrony.

Mimo powyzszej uwagi za najwazniejsze osiggni¢cie Doktoranta
uwazam opracowanie kilku algorytméw zmieniajacych wartosci
parametrow obliczeniowych wplywajacych na czulos¢, a wige i
wykrywalno§¢ metody oraz jej selektywnos¢ (rozroznienie sygnalu
pochodzacego od wtracen o wigkszej lub mniejszej Srednicy ekwiwalentnej)



oraz weryfikacja czy informacje wyjsciowe z algorytmow sa zgodne z
rzeczywistoscig, co zostalo potwierdzone wlasnymi badaniami.

Na uznanie zashuguja takze :

- wykazanie i zweryfikowanie przydatnosci metody spektrometrii emisyjnej

do oceny ilosciowej aluminium rozpuszczonego w osnowie Fe w poréwnaniu

do aluminium wystepujacego w postaci wtracen niemetalicznych,

- opracowanie metody pomiaru stg¢zenia tlenu w stali lozyskowej, bazujace]

na pomiarze impulséw od wtracen tlenkowych- ( do dyskusji na obronie),

- opracowanie metodyki pomiaru stezenia borkow w stali niskostopowe;j,

- zastapienie tradycyjnej metody Baumana do oceny rozktadu siarczkow w

stali za pomoca spektrometrii iskrowe;.

Oceniajac aspekt merytoryczny pracy stwierdzam, ze przyjeta metodyka
badan bazuje na wspdlczesnej wiedzy 1 nowoczesnym —warsztacie
eksperymentdéw i obliczen. Podsumowanie wynikow badan Doktorant dokonat
poprawnie, co przedstawit w 9 wnioskach w klasycznym ujeciu od ogotu do
szczegbhu, co potwierdzilo zrealizowanie zatozonego celu rozprawy.

Podsumowujac uwazam, ze przedstawione w rozprawie doktorskiej wyniki
badan, stanowia podstawe do opracowania wytycznych do dalszych analiz nad
zastosowaniem metody spektrometrii iskrowej do oceny jakosciowej 1
ilosciowej wtracen niemetalicznych w stopach metali.

3. Ocena koncowa rozprawy

Pomimo przytoczonych uwag, recenzowana rozprawg¢ oceniam pozytywnie.
Doktorant w pelni zrealizowatl zakres merytoryczny pracy, wykazujac si¢ przy
tym wysokgq umiejetnoscia prowadzenia badan eksperymentalnych z
zastosowaniem technik informatycznych, a wyniki badan opracowane sa na
wysokim  poziomie edycyjnym 1 merytorycznym, oprdcz  bardzo
skomplikowanego uktadu pracy i pominigcia czgsci szczegolow badawczych.
Uwazam, ze problematyka podjeta przez Doktoranta jest aktualna, zaréwno z
poznawczego jak i utylitarnego punktu widzenia, a uzyskane przez Niego
wyniki maja wysoka wartos¢ praktyczna.

Stwierdzam wiec, Ze recenzowana praca spelnia wymagania stawiane
rozprawom doktorskim w dziedzinie ,Inzynieria materialowa” zawarte w
obowigzujacych przepisach i wytycznych Centralnej Komisji ds. Tytulu
Naukowego i Stopni Naukowych i na tej podstawie wnioskuj¢ o
dopuszczenie mgr inz. Dariusza Sojke do publicznej obrony tej pracy przed
Radg Wydzialu Budowy Maszyn i Lotnictwa Politechniki Rzeszowskiej.
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