POLITECHNIKA POZNANSKA

prof. dr hab. inz. Marek Ochowiak

WYDZIAL TECHNOLOGII CHEMICZNEJ

Instytut Technologii i Inzynierii Chemicznej

ul. Berdychowo 4, 61-131 Poznan, tel. +48 61 665 2789
e-mail: marek.ochowiak@put.poznan.pl, www.put.poznan.pl

Poznan, 4 listopada 2024 roku

RECENZJA

rozprawy doktorskiej Pana mgr inz. Radostawa Krzosy

pt. ,Badania proceséw deaglomeracji czastek tlenku tytanu prowadzonych
w urzadzeniach przemystowych”.

Podstawa prawng sporzadzenia niniejszej recenzji jest pismo Pana Profesora dr hab. inz.
Tomasza Sosnowskiego — Przewodniczacego Rady Naukowej Dyscypliny | nzynieria Chemiczna
Politechniki Warszawskiej, z dnia 15 pazdziernika 2024 roku informujace o powofaniu przez
Rade Naukowa Dyscypliny Inzynieria Chemiczna uchwatg RNDICh.10-4.2024 mojej osoby na
recenzenta rozprawy doktorskiej Pana mgr inz. Radostawa Krzosy.

Rozprawa doktorska Pana mgr inz. Radostawa Krzosy od samego poczatku wzbudza
bardzo pozytywne wrazenia. Jest nie tylko interesujgca, ale takze precyzyjnie napisana i
zredagowana, z wyraznie zarysowang, klasyczng i czytelng struktura, co utatwia czytelnikowi
poruszanie sie po tresci. Autor odwotuje sie do bogatej literatury przedmiotu, przy czym
wiekszo$¢ pozycji pochodzi z najnowszych badan, co swiadczy o aktualnosci tematu. Na
szczegdlng uwage zastuguje widoczne zaangazowanie autora w tematyke badan oraz jego
szerokie zainteresowanie zagadnieniami z obszaru inzynierii chemicznej. Co wiecej, badania nad
procesami deaglomeracji czastek tlenku tytanu, ktére sg kluczcowym elementem pracy, zostaty
zrealizowane w skali przemystowej, co dodatkowo podnosi ich praktyczng wartosc i znaczenie
dla branzy.

1. Trescizakres rozprawy

Niniejsza rozprawa doktorska podejmuje zagadnienie efektywnosci procesow
deaglomeracji i deagregacji czastek statych, zwtaszcza tlenku tytanu, w réznorodnych
urzadzeniach przemystowych, takich jak mieszalniki, ukfady typu rotor-stator oraz mtyny
kulowe. Autor przeprowadzit kompleksowe badania, obejmujace zaréwno aspekty
mikroskopowe, jak i makroskopowe, d3zgc do wieloskalowego ujecia procesu. Zastosowanie
metod modelowania matematycznego, w tym technik CFD oraz bilansu populacji, ma na celu



przewidywanie skutecznosci dziatania tych urzadzen, a otrzymane wyniki znajduja bezposrednie
zastosowanie w przemysle.

W literaturze terminologia dotyczaca struktur czastek jest niejednoznaczna. Niektorzy
badacze uzywajg okreslen "agregaty" i "aglomeraty” w sposéb odwrotny do przyjetego w tej
pracy. W pracy autor konsekwentnie stosuje termin ,agregaty” w odniesieniu do struktur
sztywno potaczonych mostkami krystalicznymi, natomiast ,aglomeraty” dotyczg czastek
potaczonych stabszymi oddziatywaniami, takimi jak sity van der Waalsa, co jest zgodne z
odpowiednia norma ISO. Warto podkredli¢c, ze réznica w sile oddziatywan migdzy tymi
strukturami prowadzi do réznej wytrzymatosci mechanicznej, co jest kluczowe przy wyborze
urzadzen do ich rozbijania. W rozprawie omowiono trzy mechanizmy deaglomeracji opisane w
literaturze dotyczacej analizowanego zagadnienia: rozgniatanie (ang. shattering), pekanie (ang.
rupture) oraz erozje (ang. erosion). Mechanizmy te rdéznig sie intensywnoscig naprezen, co
bezposrednio wptywa na sposéb rozbijania aglomeratéw na czastki pierwotne lub agregaty.
Rozgniatanie prowadzi do catkowitego rozpadu aglomeratow, pekanie zmniejsza ich rozmiar
stopniowo, a erozja skutkuje powolnym oderwaniem pojedynczych czastek.

Autor szczegétowo omawia urzadzenia stosowane w procesie rozbijania aglomeratéw, w
tym maszyny generujgce naprezenia hydrodynamiczne, takie jak mieszalniki wyposazone w
specjalne mieszadta, uktady rotor-stator oraz mtyny kulowe. Wprowadzenie technik takich jak
zjawisko kawitacji, wykorzystywane w dyszach homogenizujacych i ultradzwiekowych, pozwala
na bardziej efektywne rozbijanie aglomeratéw. Proces deagregacji, wymagajacy wigkszych
naprezen ze wzgledu na obecnos$¢ mostkéw krystalicznych, jest znacznie trudniejszy do
zrealizowania i wymaga zastosowania innych urzadzen, takich jak mtyny kulowe i tréjwalcarki.
Badania eksperymentalne przeprowadzone w ramach rozprawy byty wsparte zaawansowanymi
obliczeniami numerycznymi, co umozliwito doktadne przewidywanie skutecznosci urzadzen
przemystowych w rozbijaniu czgstek tlenku tytanu. Opracowane modele uwzgledniaja rozne
czynniki, takie jak pola przeptywu i rozktady naprezen, co pozwala na poréwnanie wynikéw
eksperymentalnych z przewidywaniami teoretycznymi. Praca ta doskonale wpisuje sie¢ w ramy
wspotczesnej inzynierii chemicznej, podejmujgc tematyke wieloskalowego podejscia do badania
procesow przemystowych. Opracowane przez Autora metody znajdujg praktyczne zastosowanie
w przemysle, co nadaje pracy duze znaczenie aplikacyjne. Wspotpraca z otoczeniem
przemystowym przyczynita sie do wdrozenia wynikéw badan do realnych proceséw
technologicznych, co czyni prace wyjagtkowo wartosciowg z perspektywy zaréwno naukowej, jak

i przemystowe;j.

str. 2



Celem rozprawy doktorskiej byto przeprowadzenie kompleksowych badafd nad
procesem rozbijania czgstek tlenku tytanu, z wykorzystaniem urzadzen przemystowych, a takze
stworzenie i walidacja modelu matematycznego tego procesu. Autor podjat sig
wieloaspektowej analizy, obejmujacej zaréwno charakterystyke komercyjnie dostepnych
proszkéw tlenku tytanu, jak i badania ich wiasciwosci fizykochemicznych, w tym skfadu,
wielkosci czastek, energii oddziatywan pomiedzy nimi oraz wtasciwosci reologicznych wodnych
zawiesin tlenku tytanu. Szczegdlng uwage zwrécono na wptyw tych wtasciwosci na przebieg
proceséw rozbijania czgstek w réznorodnych urzadzeniach przemystowych.

Ambitnym celem rozprawy byto opracowanie matematycznego modelu rozbijania
czgstek statych, z zastosowaniem technik obliczeniowej mechaniki ptynéw (CFD) i modeli
wielofazowych, przy jednoczesnym wykorzystaniu technik bilansu populacji. Tego rodzaju
podejécie miato na celu doktadne odwzorowanie zjawisk zachodzacych podczas rozbijania
czgstek w urzadzeniach przemystowych, co mogtoby przyczynic sig do optymalizacji procesow
produkcyjnych i lepszego zrozumienia mechanizméw rozdrabniania materiatow.

Zakres zaplanowanych badan obejmowat szerokie spektrum eksperymentow, w tym:

¢ szczegotowa charakterystyke proszkéw tlenku tytanu, dostepnych komercyjnie,

e badanie reologicznych whasciwosci wodnych zawiesin proszku tlenku tytanu, co miato na
celu zrozumienie ich zachowania w warunkach przemystowych,

e eksperymentalne badania procesu rozbijania czqstek w mieszalniku zbiornikowym
wyposazonym w mieszadta generujace wysokie naprezenia Scinajace,

e badania z wykorzystaniem uktadu rotor-stator, ktéry pozwala na intensywne
rozdrabnianie czastek,

e analize procesu rozdrabniania w mtynie kuleczkowym, bedgcym kolejnym istotnym
narzedziem w przemysle,

e symulacje numeryczne procesu rozbijania w réznych urzadzeniach przemystowych, co
umozliwito poréwnanie wynikéw eksperymentalnych z danymi teoretycznymi,

e stworzenie i walidacje modelu rozpadu czastek z wykorzystaniem metod bilansu
populacji, a takze jego weryfikacje przy pomocy wynikéw uzyskanych podczas badan
doswiadczalnych.

Dzieki tak szerokiemu programowi badawczemu, autor rozprawy podjat sig niezwykle
trudnego zadania, ktére wymagato zastosowania nowoczesnych metod badawczych, zaréwno

eksperymentalnych, jak i numerycznych.

Praca zostata wykonana w Zakladzie Intensyfikacji Proceséw Przemystowych na
Wydziale Inzynierii Chemicznej i Procesowej Politechniki Warszawskiej pod opieka
Pana Promotora Prof. dr hab. inz. tukasza Makowskiego oraz promotora pomocniczego
Pana dr inz. Wojciecha Orciucha. Przedstawiona rozprawa doktorska koncentruje si¢ na
kluczowym z perspektywy praktyki przemystowej procesie deaglomeraciji czastek tlenku tytanu.
Uzyskane wyniki mogg znaczaco wptynaé na rozwdj technologii zwigzanych z przetwarzaniem
proszkéw, zwtaszcza w zakresie optymalizacji proceséw rozdrabniania oraz modelowania tych
zjawisk przy uzyciu zaawansowanych technik matematycznych.
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Rozprawa zostafa przedstawiona w postaci 199 stronnicowej monografii wydrukowanej
przez Politechnike Warszawska. Praca przedstawiona do recenzji, skfadajaca sig z 10 rozdziatow,
stanowi spdjng monografie, w ktérej elementy teoretyczne i doswiadczalne sg ze sobg scisle
zintegrowane i nie da sie ich oddzieli¢. Cato$¢ poprzedza rozdziat zawierajacy streszczenie pracy
w jezykach polskim i angielskim oraz krotki wstep. Koncza natomiast podsumowanie,
bibliografia oraz spisy rysunkéw i tabel. Autor nie zamiescit swojego dotychczasowego dorobku
naukowego. Tytul rozprawy oddaje w petni jej zawartos¢. Niespetna osmiostronicowy wstep
(rozdziat 1) oraz sformufowane cele badawcze i zakres pracy (rozdziat 2) wprowadzaja
czytelnika w analizowane zagadnienia i w sposob bardzo jasny przedstawiaja koniecznos¢
podjecia proponowanych przez Autora badan. Rozdziat 3 koncentruje sig na charakterystyce
proszkéw tlenku tytanu, obejmujac tematyke obrazowania mikroskopowego oraz analize
sktadu, rozmiaréw czastek i oddziatlywan miedzy nimi. W szczegdlnosci oméwiono wiasciwosci
reologiczne zawiesin czastek statych w rozdziale 4, co dostarcza cennych informacji na temat ich
zachowania w procesach przemystowych. Nastepnie, w rozdziatach 5, 6 i 7, zaprezentowano
szczegétowe badania nad rozbijaniem czgstek w réznych urzadzeniach, takich jak mieszalnik,
uktad rotor-stator oraz miynek kuleczkowy. Autor starannie dokumentuje wyniki tych badan,
postugujac sie tabelami i rysunkami, ktére sg wysokiej jakosci i dobrze ilustrujg przedstawiane
zjawiska. Rozdziat 8 poswiecony jest modelowaniu pracy urzadzer przemystowych w kontekscie
deaglomeracji, wprowadzajgc teoretyczne podstawy do praktycznego zastosowania. Rozdziat 9
wprowadza techniki bilansu populacji, ktére stuza do modelowania procesu rozbijania czgstek,
a wyniki teoretycznego modelowania sa $cisle powigzane z wynikami wczesniejszych badan
eksperymentalnych. Na zakoAczenie, rozdziat 10 podsumowuje najwazniejsze wnioski, ukazujac
znaczenie uzyskanych wynikéw dla rozwoju technologii zwigzanych z przetwarzaniem
proszkéw. Catos¢ pracy prezentuje zintegrowane podejécie do tematu, taczac roznorodne
aspekty badan w sposéb przemyslany i konsekwentny. Na koricu pracy Doktorant zawart spis
cytowanej literatury. Przedstawiony przeglad literatury obejmuje 83 pozycje literaturowe, co w
opinii recenzenta jest w zupetnosci wystarczajgce. Doktorant umiejetnie wybrat oraz
przejrzyécie przedstawit najwazniejsze zagadnienia w obszernej rozprawie. Podsumowujac,
mozna stwierdzi¢, ze Autor pracy wykazat sie nie tylko solidnym przygotowaniem teoretycznym
do przeprowadzonych badan, ale réwniez trafnie uzasadnit potrzebg ich realizacji. Doktorant
wnosi istotny element nowosci naukowej do aktualnego stanu wiedzy, a jego badania
charakteryzuja sie oryginalnoscia i znacznym potencjatem praktycznym, szczegblnie w
kontekscie zastosowar technologicznych zwigzanych z przetwarzaniem proszkow.

2. Ocena merytoryczna rozprawy — uwagi ogélne

W ramach pracy przeprowadzono szczegétowe analizy sktadu proszkéw, ktére wykazaty
obecnoé¢ zanieczyszczen, gtéwnie w postaci weglanu wapnia. Badania wykazaty rowniez, ze
czastki tlenku tytanu maja pokrycie powierzchniowe w postaci zwigzkéw glinu i krzemu.
Wykorzystujagc nowoczesne techniki obrazowania, takie jak skaningowa mikroskopia
elektronowa (SEM), Autor dokonat analizy rozktadéw rozmiaréw czastek, co pozwolito na
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zrozumienie struktury aglomeratéw i agregatéw oraz na ocene interakcji miedzy czastkami,
takich jak oddziatywania van der Waalsa i elektrostatyczne.

Celem tych badarn byto nie tylko okreslenie warunkéw optymalnych dla rozbijania
czgstek, ale réwniez zastosowanie nowoczesnych metod pomiarowych i obliczeniowych w
kontekscie przemystowym. Istotnym osiaggnieciem Autora jest zastosowanie technik CFD (ang.
Computational Fluid Dynamics) do modelowania pracy urzadzen dyspergujacych. Dzieki tym
symulacjom udato sie wyznaczyé kluczowe parametry efektywnosci proceséw rozbijania
czgstek, co moze przyczyni¢ sie do udoskonalenia istniejacych technologii. Nalezy podkreslic, ze
przedstawiona tematyka rozprawy doktorskiej wnosi istotny wktad w rozwéj wiedzy dotyczacej
proceséw deaglomeracji czastek tlenku tytanu prowadzonych w urzadzeniach przemystowych,
dlatego podjete dziatanie badawcze uwazam za w petni uzasadnione.

Stwierdzam, ze Pan mgr inz. Radostaw Krzosa zrealizowata wszystkie zadeklarowane cele
pracy a uzyskane z wykorzystaniem nowoczesnych metod badawczych. Do gtownych osiggniec
Doktoranta nalezy zaliczyc:

e scharakteryzowanie szesciu réznych materiafow tlenku tytanu, co pozwolito na
identyfikacje ich specyficznych wihasciwosci,

e przeprowadzenie analizy wptywu parametréw procesowych, takich jak predkosc
obrotowa mieszadet i sposéb dozowania proszku, na rozktad rozmiaréw czastek,

e zastosowanie metod reologicznych do oceny wtasciwosci zawiesin, co dostarczyto
cennych informacji o ich zachowaniu w procesach przemystowych,

e opracowanie modeli bilansu populacji dla réznych proceséw rozbijania, co umozliwito
przewidywanie koficowego rozmiaru czastek oraz wydatku energetycznego,

e wykazanie, ze techniki CFD mogg znaczaco wptyna¢ na efektywnos¢ procesow
dyspergowania, co otwiera nowe mozliwosci w projektowaniu urzadzen.

Przedstawiona tematyka wnosi istotny wktad w rozwoj wiedzy dotyczacej technologii
rozbijania czgstek w przemysle. Autor nie tylko zrealizowat wszystkie zadeklarowane cele pracy,
ale takze dostarczyt praktycznych wynikdw, ktére moga by¢ wykorzystane do optymalizacji
proceséw przemystowych. Umozliwia to nie tylko dobér odpowiednich urzadzen oraz kosztow
eksploatacyjnych, ale takze rozwéj nowych rozwiazan technologicznych o wigkszej efektywnosci

procesowe;j.
3. Ocena strony formalnej rozprawy — uwagi szczegétowe

Recenzowang rozprawe czyta sie z zainteresowaniem. Autor skutecznie wprowadza w
temat, a struktura pracy pozwala na tatwe $ledzenie argumentacji. Dobrze zorganizowany uktad
rozdziatéw utatwia zrozumienie poruszanych zagadnien. Praca jest poprawna jezykowo i wolna
od btedéw edytorskich. Dbato$¢ o szczegdty, takie jak gramatyka i terminologia, jest widoczna i
wplywa na czytelno$¢ tekstu. Praca jest réwniez wzorowo przygotowana pod wzgledem formy.
Przejrzystos¢ wykresow i tabel wspiera analizowane zagadnienia. Dodatkowo autor dobrze
odnosi sie do literatury przedmiotu, wskazujac na istniejgce badania i krytycznie je analizujac.
To potwierdza jego znajomos$¢ tematu i umiejetnos¢ prowadzenia dyskusji.
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Druga grupe stanowia uwagi o charakterze merytorycznym. W tym przypadku oczekuje
wyjasnien Doktoranta podczas publicznej obrony pracy doktorskiej.

e W niniejszym opracowaniu Recenzent pozwolit sobie na zastosowanie skrétu myslowego
uzywanego w catej pracy przez Autora tj. ,proces rozbijania czgstek tlenku tytanu” —
choé¢ wtasciwa nazwa chemiczna substancji to ditlenek tytanu, a rozbijane byty
aglomeraty/agregaty ditlenku tytanu. Wybér terminologii ma tutaj istotne znaczenie,
zwtaszcza w kontekscie prac naukowych, gdzie precyzja jezykowa odgrywa kluczowa
role. Uzycie skrotu myslowego, jak ,,rozbijanie czgstek tlenku tytanu” zamiast ,rozbijanie
aglomeratéw/agregatéow  ditlenku  tytanu,” moze wprowadza¢ niepotrzebne
uproszczenia, ktére zaciemniajg faktyczne procesy zachodzace w badaniach. O ile uzycie
.czgstek tlenku tytanu” jest powszechne w jezyku potocznym i moze by¢ bardziej
zrozumiate dla szerszego grona odbiorcéw, w pracy naukowej warto jednak postugiwac
sie bardziej precyzyjnymi okresleniami. Jakie jest Pana zdanie na ten temat?

e (Czy Pana zdaniem podana liczba czastek pierwotnych tj. od 169 do 326 (str. 36) nie jest
zbyt mata, aby przeprowadzi¢ dalszg analize (histogramy, dopasowanie rozktadu)? Czy
tak mata liczba nie skutkuje duzymi btedami w analizie?

e (Czy zdaniem Doktoranta zamiast pojecia ,lepkos¢ pozorna” mozna bytoby uzy¢ pojecia
,lepkos$é”? Czy wyznaczone modele reologiczne (str. 66) sg stuszne w catym zakresie
zmiennosci szybkosci $cinania? Rdéznice wydajg sie by¢ istotne, gdyz obserwowane
lepkosci przy szybkosci $cinania bliskiej 1 s s o rzad wielkosci nizsze niz uzyskane z
modelu.

Powyisze uwagi, poczynione z obowigzku recenzenta, w najmniejszym stopniu nie
podwazaja wartosci poznawczej i aplikacyjnej rozprawy, a stanowig jedynie podstawe do
merytorycznej dyskusji podczas publicznej obrony pracy doktorskiej. W mojej opinii
przedstawiony w rozprawie materiat spetnia wymogi stawiane rozprawom doktorskim.

4. Podsumowanie i wniosek koncowy

Uwzgledniajac aktualnosé podjetej tematyki rozprawy, trafnos¢ zdefiniowanego celu
oraz poprawnos¢ wnioskowania, pozytywnie oceniam rozprawe doktorska pt. ,Badania
procesow deaglomeracji czgstek tlenku tytanu prowadzonych w urzgdzeniach przemystowych”.
Ztozonos¢ problemdw z jakimi spotkat sie Doktorant realizujgc recenzowang rozprawe oraz ich
wielowatkowos¢ wymagata wiedzy teoretycznej i praktycznej niezbednej do prowadzenia
badan eksperymentalnych (zaréwno w skali laboratoryjnej, jak i przemystowej) oraz ogromnego
naktadu pracy. Sposéb zaplanowania i prowadzenia badan, jak réwniez forma przedstawienia
uzyskanych wynikéw oraz ich analiza swiadczg o duzej wiedzy oraz kompetencjach. Uwazam, ze
Doktorant zrealizowata zatozony cel swojej pracy.
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Reasumujac stwierdzam, ze recenzowana przeze mnie praca doktorska Pana mgr inz.
Radostawa Krzosy spetnia podstawowe wymogi stawiane doktoratom w dziedzinie nauk
inzynieryjno-technicznych i tym samym wnosze do Wysokiej Rady Dyscypliny Inzynierii
Chemicznej Politechniki Warszawskiej o dopuszczenie Pana mgr inz. Radostawa Krzosy do
dalszych etapow przewodu doktorskiego.
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Uzasadnienie wniosku o wyrdznienie

rozprawy doktorskiej Pana mgr inz. Radostawa Krzosy

pt. ,Badania proceséw deaglomeracji czgstek tlenku tytanu prowadzonych
w urzadzeniach przemystowych”.

Uwazam, ze ze wzgledu na istotne elementy nowosci naukowej, pomyslnie zrealizowany bardzo
obszerny program badawczy, wielowatkowos¢ badan, przejrzysty sposéb opracowania duzej liczby
uzyskanych wynikéw oraz duze ich znaczenie praktyczne praca zastuguje na wyrdznienie. Na
podkreslenie zastuguje tez bogaty dorobek publikacyjny Autora obejmujacy tacznie 19 wartosciowych
publikacji, wsréd ktérych nalezy wymieni¢ dwa artykuty opublikowane w Powder Technology i w
Pharmaceutics.
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