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Recenzja
pracy doktorskiej mgr inz. Magdaleny Beaty Nalepy
pt. ,Opracowanie technologii otrzymywania kosmetycznych produktéw proszkowych o
zwiekszonej twardosci”
wykonanej na Wydziale Chemicznym
Politechniki Warszawskie;j

pod kierunkiem dr hab. inz. Agnieszki Gadomskiej -Gajadhur, prof. Uczelni

1. Podstawa wykonania recenzji

Podstawa prawna: zgodna ze stanem prawnym, okreslonym w art. 13 ust. 1 Ustawy z dnia 14
marca 2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki
z pézniejszymi zmianami

Recenzja zostata sporzadzona na zlecenie Rady Naukowej Dyscypliny Inzynieria Chemiczna
z dnia 4 kwietnia 2023 r. uchwatg RNDICh 4-2.2023 reprezentowana przez Przewodniczgcego Rady
Naukowej Dyscypliny Inzynieria Chemiczna Pana prof. dr hab. inz. Tomasza Sosnowskiego.

Tematyka przedstawionej rozprawy doktorskiej jest zgodna z moimi zainteresowaniami
naukowymi (wtasciwosci reologiczne uktadéw wielofazowych i wielosktadnikowych, struktura
wewnetrzna ukltadéw wielosktadnikowych, wymiana masy w procesach jednostkowych, suszenie
uktadéw wielosktadnikowych, projektowanie produktéw o zatozonych cechach funkcjonalnych).

Jednoczesnie oswiadczam, ze nie prowadzitam i nie prowadze z Doktorantkg zadnych badan

naukowych oraz ze nie jeste$Smy wspétautorami zadnej publikacji naukowej

2. Przedmiot recenzji

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska Pani mgr inz. Magdaleny Beaty Nalepy pt.
»Opracowanie technologii otrzymywania kosmetycznych produktéw proszkowych o zwiekszonej

twardo$ci” wykonana zostata na Wydziale Chemicznym Politechniki Warszawskiej, pod kierunkiem
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dr hab. inz. Agnieszki Gadomskiej —~Gajadhur, prof. Uczelni. Zostata zrealizowana w ramach projektu
Doktorat wdrozeniowy edycja 2. Celem pracy byto opracowanie nowej formulacji kosmetycznych
produktéw proszkowych pozwalajacej zastapi¢ izododekan woda jako rozpuszczalnikiem, a
jednoczesénie uzyskaé produkt o zatozonych cechach aplikacyjno-sensorycznych i uzytkowych. Dla
osiagniecia zamierzonego celu sporzadzono i przebadano 50 formulacji rézniacych sig sktadem
surowcowym (rodzajem i stezeniem zagestnikéw, wypetniaczy, olejéw). Modyfikowano rowniez
parametry procesu usuwania rozpuszczalnika (zmiana czasu i temperatury obrébki termicznej).
Zatem , zgodnie z obowigzujacym Rozporzadzeniem MINISTRA NAUKI I SZKOLNICTWA WYZSZEGO
z dnia 20 wrzeénia 2018 r. w sprawie dziedzin nauki i dyscyplin naukowych oraz dyscyplin
artystycznych Dz. U. 2018 poz 1818 recenzowana praca kwalifikuje sig do Dziedziny Nauk

Inzynieryjno -Technicznych w dyscyplinie Inzynieria Chemiczna

3. Uktadizawartos$¢ rozprawy

Recenzowana rozprawa obejmuje ogétem 220 stron maszynopisu komputerowego,
zawierajacego 85 ryciny, 64 tabel, 185 cytowanych Zrddet literaturowych. Cytowana literatura to
aktualna literatura przedmiotu, gtéwnie angielskojezyczna, w duzej czesci pochodzgca z ostatnich 15
lat. Praca ma uktad typowy dla prac naukowo-badawczych. Sktada sie z 21 rozdziatéw, stanowigcych
nastepujace czesci:

e Przeglad literatury (rozdziat 1 do 6, obj'Qtoéc’ 44 stron) - podano w nim definicje produktéw
kosmetycznych, ze szczeg6lnym uwzglednieniem kosmetykoéw proszkowych, omoéwiono
surowce stosowane do produkcji kosmetykéw proszkowych, technologie pozyskiwania
produktéw prasowanych, wtasciwosci zawiesin stanowigcych baze uzyskiwania proszkow.
Oméwiono réwniez wybrane cechy produktu: porowato$¢, wytrzymatos$¢ i twardoSc.
Przeglad literatury jest zakonczony jej podsumowaniem.

o (Cze$¢ eksperymentalng (rozdziat 7 do 11) zawiera opis uzytych materiatéw i odczynnikow,
metod technologicznych, sposobu oceny aplikacyjno-sensoryczno-uzytkowej produktow
oraz oméwiono zastosowane w pracy metody analityczne

e Wyniki badan i dyskusje wynikéw (rozdziat 12 do 21) - w rozdziatach tych zostaly
przedstawione wyniki badan laboratoryjnych, ale réwniez problemy zwigzane z préba
przej$cia ze skali laboratoryjnej do skali produkcyjnej

Dodatkowo praca zawiera streszczenie w jezyku polskim i angielskim, opis oznaczen, wstep Cel

i tezy, pracy, podsumowanie i wnioski, spis bibliografii, spis rysunkéw i tabel, a takze wykaz dorobku

naukowego Doktorantki
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4. Ocena merytoryczna

Cel pracy zostat sformutowany na bazie do§wiadczen technologicznych wynikajgcych z pracy
zawodowe] Doktorantki w zaktadzie produkujagcym kosmetyki oraz ze $wiadomosci problemow,
ktére przysparza dotychczas stosowana technologia wytwarzania kosmetycznych produktéw
proszkowych. Byto nim opracowanie formulacji wodnych zawiesin kosmetycznych umozliwiajgcych
efektywng produkcje kosmetykéw prasowanych, podczas gdy dotychczasowa technologia
wykorzystywata izododekan, rozpuszczalnik tatwopalny i o wysokiej lepkosci, utrudniajjcej
przebieg procesu produkcyjnego. Zatozono, ze pozadany rezultat bedzie mozna uzyskac za pomocg
wiasciwego, ilosciowego i jako$ciowego doboru sktadnikéw surowcowych oraz parametréw operacji
technologicznych. _

Przeglad literatury zostat opracowany w sposéb bardzo precyzyjny i konkretny. Pod
wzgledem merytorycznym jego zakres zostat bardzo dobrze dobrany. Obejmuje omoéwienie
wilasciwoséci surowcéw stosowanych w produkeji proszkowych kosmetykdéw, technologii oraz
analizy wiasciwosci uzyskanego produktu. Charakteryzujac surowce potozono duzy z nacisk na
wyjasénienie roli danego sktadnika w ksztattowaniu wtasciwosci koncowego produktu. W podobny
sposéb omdwione zostaty stosowane technologie. Doktorantka analizuje szczegétowo, w jaki sposob
parametry jednostkowych operacji technologicznych wptywaja na ksztattowanie cech produktu.
Takie podejscie wskazuje na zrozumienie przez Doktorantke zjawisk, proceséw i interakcji pomiedzy
poszczegdlnymi sktadnikami oraz interakcji surowiec - technologia. Wiedza taka jest bardzo wazna,
bo pozwala na $wiadome projektowanie produktu o zatozonych cechach funkcjonalnych,
dostosowanych dla konkretnego zastosowania. Ustalajac warianty kolejnych eksperymentéw
Doktorantka $wiadomie proponowata okreslone sktadniki, ktérych celem byta modyfikacja cech
odbiegajacych od przyjetego standardu. Przy planowaniu eksperymentdéw oraz ich realizacji
widoczne jest bardzo duze zaangazowanie Doktorantki.

W rozdziale 5 ,Charakterystyka produktu koncowego”, Doktorantka wskazata na cech
produktu, najbardziej istotne dla konsumenta. Jednoczes$nie oméwita stosowane metody oceny tych
cech, co jednocze$nie stanowito uzasadnienie przyjetej do badan metodyki, dotyczacej badania tych
cech. Zaproponowano metody technologiczne, zaréwno w skali laboratoryjnej jak i przemystowe;.
Najbardziej korzystna, wytypowana w czasie badan technologia zostata zweryfikowana w skali
przemystowe;j.

Zastosowane metody analityczne obejmowaty zaréwno testy jakoSciowe stosowane w
praktyce przemystowej (np. twardo$¢, powinowactwo do skéry, nasigkliwos¢) jak i zaawansowane
techniki pomiarowe, takie jak chromatografia gazowa, pomiary reologiczne, skaningowa

kalorymetria réznicowa, skaningowa kalorymetria réznicowa z termograwimetrig, skaningowa
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mikroskopia elektronowa, mikrotomografia rentgenowska, profilometria. Wykorzystanie tych
technik pozwala analizowa¢ strukture wewnetrzng, rzutujgca na wiasciwosci produktu

Materialem wyj$ciowym do badan byty wypraski wyprodukowane z uzyciem izododekanu,
otrzymane metodg wtryskowg i suszone przez 72 godzin w temperaturze pokojowej.
Zidentyfikowane zostaty rowniez cechy wymagajace modyfikacji, to jest: zbyt duza konsystencja,
zbyt duza przyczepno$é, pozostatos$é rozpuszczalnika w produkcie, przy jednoczesnym zachowaniu
cech aplikacyjnych. Modyfikujac sktad chemiczny, Doktorantka zatozyta konieczno$¢ osiggnigcia
przez produkt oczekiwanej oceny (nie zostato wyjasnione, z czego wynikaty zatozone wartosci).
W pierwszej kolejno$ci  poszukiwano najkorzystniejszego  zagestnika, dla  wybranego
najkorzystniejszego wariantu modyfikowano, kolejno, sktadniki bazy, lepiszcza, pigmentéw. Po
kazdej modyfikacji przeprowadzano ocene aplikacyjno sensoryczno uzytkowg oraz wtasciwosci
reologiczne (krzywe lepko$ci pozornej i krzywe plyniecia). W tej czedci badan przeprowadzano
ocene aplikacyjno sensoryczno uzytkowa oraz badano wtasciwosci reologiczne. Po wybraniu
najkorzystniejszej formulacji przystapiono do optymalizacji warunkéw suszenia, a w zasadzie do
wyboru najkorzystniejszych parametréw sposréd przyjetych (temperatura 100, 110 i 120°C, czas
suszenia 60 lub 120 minut). Wydaje sie, ze korzystniej bytoby zatozy¢ koncowa wilgotno$¢ materiatu,
obliczy¢ mase wyprasek o zatozonej wilgotnoéci i prowadzi¢ suszenie do uzyskania zgdanej masy.
Tym sposobem wilgotno$¢ konicowa bytaby zmienng niezalezna, a czas suszenia zmienna zalezna.

Dla formulacji opracowanej w warunkach laboratoryjnych, spetniajacej zatozone wskazniki
wykonano préby produkcyjne. Otrzymane w tych warunkach masy wykazywaty bardziej stabilne
parametry reologiczne, co $wiadczy o wiekszej jednorodnosci materiatu. Opracowana technologia
umozliwita wyeliminowanie dotychczas stosowanego rozpuszczalnika i uzyskanie produktu o
zatozonych cechach aplikacyjnych i sensorycznych, przy jednoczesnie zwiekszonej twardosci i
krucho$ci. Cel pracy zostat wiec osiggniety.

Metody analityczne, zaréwno te stosowane w praktyce, jak i wykonane na zaawansowanej
aparaturze naukowo badawczej, zastosowane na kazdym etapie, zostaty prawidtowo dobrane
i pozwolity uzyskaé szczegbétowe informacje, istotne na danym etapie badan. Aparatura
wykorzystywana do przeprowadzenia badan stanowi wyposazenie naukowe réznych instytucji
naukowo-badawczych, co $wiadczy o waznej umiejetnoéci wspoétpracy Doktorantki z réznymi
zespotami badawczymi.

Struktura recenzowanej pracy jest odpowiednia dla typowych prac doktorskich. Praca
napisana jest poprawnym jezykiem o charakterze formalnym, wiasciwym dla rozpraw naukowych
w naukach technicznych. W pracy mozna doszuka¢ sie bardzo niewielu jezykowych biedow
stylistycznych oraz terminologicznych, co jednak nie rzutuje na oceng wartoSci merytorycznej

rozprawy. Do interpretacji uzyskanych wynikéw wykorzystano wyniki badan réwniez z dziedzin
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skrajnie réznigcych sie od wyrobu kosmetykéw, takich jak produkcja cementu. Bardzo wysoko
oceniam umiejetno$¢ Doktorantki wyszukiwania analogii pomigdzy produktami kosmetycznymiina
bazie cementu oraz czerpania wiedzy w innych obszaréw nauki.

Podsumowujac, nalezy uzna¢ zaréwno koncepcje pracy jak i wyniki przedstawione przez
Doktorantke za oryginalne, stanowigce wktad w rozwéj wiedzy o uktadach wielosktadnikowych
i wielofazowych. Wyniki te maja rdwniez charakter praktyczny, gdyz stanowity podstawe wdrozenia
innowacyjnej technologii produkeji proszkéw kosmetycznych.

5. Ocena szczegdtowa

W pracy pominieto lub potraktowano jako mato istotne dwa zagadnienia, mogace by¢
krytycznymi dla jako$ci uzyskanych wyprasek: jedno to proces mieszania, drugie - to definiowanie
warunkéw suszenia.

Przygotowujac mase mieszano sktadniki réznigce sig istotnie gestoscig, powinowactwem do
wody, udziatem procentowym, stanem skupienia. Mieszanie sypkich produktéw bez optymalizacji
parametréw mieszania moze prowadzi¢ albo do nieefektywnego wymieszania albo do segregacji. W
takim ukladzie bardzo trudno jest pozyska¢ mieszanine jednorodna, zwtaszcza, gdy konsystencja
przyjmuje wysokie wartosci. Nalezy uzy¢ wowczas wiaséciwych mieszadet i, w przypadku masy o
wysokiej konsystencji, warto byto wykorzysta¢ mieszadto planetarne. By¢ moze z niejednorodnosci
masy wynikaly zréznicowane wiasciwoéci stempli badZ odrywanie ich kawatkéow w czasie
wyjmowania z wypraski.

Zbyt pobieznie potraktowano réwniez proces suszenia. Nie opisano warunkéw suszenia,
cho¢ wydaje sig, ze by{d prowadzone w warunkach konwekcji naturalnej w suszarce komorowej. w
takich warunkach w komorze suszenia panuje duzy rozktad temperatury, a w efekcie temperatura
otoczenia pojedynczych wyprasek mogta sie istotnie réznic. I to mogto by¢ powodem zrdéznicowania
zawarto$ci wody w poszczegdlnych wypraskach. Nie uzasadniono zastosowania temperatury
powyzej 100°C. zwlaszcza, ze ok 50% fazy ptynnej stanowit etanol. Nie wydaje sig, aby opér
transportu ciepta oraz masy byt na tyle maty, aby odparowujaca woda i etanol mogty zuzy¢ w catosci
dostarczane ciepto. W temperaturze powyzej temperatury wrzenia rozpuszczalnika moze dochodzi¢
do gwaltownego odparowania wewnatrz wypraski, moggacego rozrywac strukture (efekt suszenia
ekspandowanego). Stad mozna sie spodziewac pustych przestrzenie wewnatrz wypraski oraz bardzo
kruchej struktury. Wydaje sie, ze korzystniej byto zastosowac nizszg temperature i wymuszony obieg
powietrza, a czas suszenia wyznaczy¢, zaktadajac okreslona wilgotno$¢ koncowa. Nie wzieto réwniez
pod uwage przemian skrobi (kleikowania) w warunkach wysokiej wilgotno$ci i temperatury.
Powstajacy zel skrobiowy moze zatyka¢ pory i utrudnia¢ odparowanie fazy ptynnej.

Dla jakoéci produktu suszonego wazna jest temperatura materialu suszonego bedaca

efektem wypadkowym pomiedzy cieptem przejetym od powietrza suszacego a zuzytym na
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odparowanie wody. Szkoda, ze parametr ten nie byt monitorowany, bo to temperatura materiatu
suszonego, a nie powietrza suszacego, jest bardziej istotna dla ksztattowania cech produktu
suszonego.

Podajac procedure przygotowania mas podano ci$nienie wstrzykiwania jej w przestrzen
pierécienia réwne 200 psi. Nie wyja$niono, skad taka warto$¢. Poza tym, nalezato uzy¢ jednostek
uktadu SL

Doktorantka nieprawidtowo uzywa okreélenia ,gesto$¢” jako parametru reologicznego.
Gesto$¢ to masa whasciwa. W stosunku do cieczy nieniutonowskich powinno sig uzywac okre$lenia
,konsystencja”. Podobnie lepko$¢ to pojecie zastrzezone do cieczy niutonowskich. W pracy nalezato
uzywac pojecia lepko$¢ pozorna.

Wydaje sie, Ze analiza termograméw jest niewlasciwa. W badanych masach brak jest
sktadnikéw wptywajacych na podwyzszenie temperatury wrzenia wody. Woda odparowuje zatem w
temperaturze rzedu 100°C, a sity wigzania wody przez zele zelowe nie s3 tak wysokie, aby
dwukrotnie zwiekszy¢ temperature wrzenia. Wiagzania fizyczne sg do$¢ stabe, a wzrost temperatury
wrzenia do 200 do 270 °C wymagatby ci$nienia w zakresie 1,50 do 5,5 MPa.

Na stronie 166 autorka pisze o korelacji miedzy wynikami testu twardosci a wartoscia
modutu Younga, mimo, ze nie sprawdzano, czy korelacja taka istnieje

Analizujac profilometry nie wyjasniono, na jakiej podstawie stwierdzono, ze prébki z nizsza
zawarto$cig gumy ksantanowej maja strukturé mniej chropowata.

Nieprawdziwe jest stwierdzenie, ze probki sa mniej podatne na zakazenia dzigki zawartosci
etanolu w formulacji wyjéciowej. Niewatpliwie moga zawiera¢ mniej drobnoustrojéw bezposrednio
po suszeniu. Ale etanol w czasie suszenia odparowuje i nie zabezpiecza juz suszonej wypraski przed
dziataniem drobnoustrojéw. Aktywno$¢ wody ponizej 0,6 nie zabezpiecza przed reakcjami
enzymatycznymi, ktére moga w wypraskach zachodzi¢, np. rozktadajgc skrobig. Powszechnie,
skrobia stanowi dobrg pozywke dla drobnoustrojéw, dlatego w przypadku zastosowanie skrobi
niezmiernie wazne jest monitorowanie czystosci mikrobiologicznej w czasie przechowywania.

W pracy nie zastosowano zadnych metod statystycznych, mimo, Ze np., wiele warto$ci byto
wyznaczanych w kilku powtérzeniach. Bez wyznaczenia grup jednorodnych nie mozna stwierdzic,
czy przedstawione wartosci (prawdopodobnie $rednie arytmetyczne) réznig si¢ miedzy soba
istotnie czy nie. Np. nie mozna bez analizy statystycznej stwierdzi¢, ze gramatura wyprasek po
sprasowaniu i po suszeniu rézni si¢ miedzy soba, czy nie. To samo dotyczy wilgotnosci probek i
innych poréwnywanych wartosci (rozdz. 20.2.1.)

lloé¢ pochtonietego n-oktanolu przy okre$leniu wiasciwosci lipofilowych powinna byc¢
wyrazona w objetosci wzgledem masy lub objetosci wypraski, zwtaszcza, ze, jak pisze Doktorantka,

rozrzut gramatury wyprasek po prasowaniu wynosit nawet 4 g, przy $redniej gramaturze ok 8 g
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Podczas czytania pracy nasunety sie jeszcze dodatkowo pytania, ktére formutuje ponizej.
Pytania merytoryczne

e Prosze wyjaséni¢, na jakich zatozeniach oparto proces powigkszenia skali produkcji ze
skali laboratoryjnej do przemystowej przy przygotowaniu masy proszkowej i zawiesiny
kosmetycznej w aspekcie zastosowanych aparatéw i parametrow?

e Prosze wyjaséni¢, dlaczego wypraski otrzymane w warunkach przemystowych zostaty
podzielone na dwie nieréwne partie (10 i 50 szt). Zmieniajac 5-krotnie zatadunek
suszarki zmienia sie drastycznie warunki procesu suszenia (wigksza wilgotno$¢
powietrza suszgcego oznacza mniejszg site napedowa procesu suszenia). Zatem stosujac
ten sam czas suszenia, niezaleznie od wielkosci zatadunku, a tym samym parametry
powietrza suszgcego, wiadomym bylo, ze otrzyma si¢ material istotnie réznigcy sie
zawartoscig wody.

e Ubytek masy monitorowany podczas suszenia zdefiniowano wzorem 12 ( rozdz. 11.14).
Ubytek ten okreslono réwniez wilgotno$cig wzgledng. Na podstawie sktadu formulacji
przemystowej, w masie formulacji faze ptynng lotng w temperaturze 100°C i nizszej
stanowig woda i etanol, ktérych udziat sumaryczny jest ok. 34%. Jak zatem mozliwe jest,
aby wilgotno$¢ wzgledna po suszeniu czy ubytek masy w czasie suszenie byty 40% (lab),
czy 35% (P10)?

e Prosze o odpowiedz, czy wyniki uzyskane w pracy sg wystarczajgce do wdrozenia

innowacyjnego produktu na duzg skale?

6. Ocena koncowa

Recenzowana przeze mnie praca mgr inz. Magdaleny Beaty Nalepy pt. ,Opracowanie
technologii otrzymywania kosmetycznych produktéow proszkowych o zwiekszonej twardosci”
stanowi samodzielne rozwigzanie problemu badawczego, wynikajgcego z konkretnych problemoéw
technologicznych, wystepujacych podczas produkcji kosmetykow proszkowych. Podejmuje
zagadnienia istotne dla rozumienia zjawisk procesowych, istotne dla Swiadomego projektowania
produktéw na potrzeby praktyki przemystowej. Problemy te i zagadnienia nie znajdujg miejsca w
literaturze tematu, gdyz obejmujg czesto nieopatentowang wiedze techniczng stanowiaca tajemnice
przedsiebiorstwa. Szeroki zakres pracy, zastosowane nowoczesne techniki pomiarowe i analizy
uzyskanych wynikéw powodujg, ze praca ta jest dobrym materiatem, inspirujacym do dalszych prac.
Wskazuje jednocze$nie na pozytywne efekty wykorzystania nauki w praktyce przemystowej. Na
szczeg6lne podkreslenie zastuguje praktyczny rezultat uzyskanych wynikéw w postaci gotowej do

wdrozenia technologii,
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Zgtoszone do pracy uwagi majg charakter dyskusyjny, stuza uporzadkowaniu pewnych
zagadnien i zasygnalizowaniu aspektéw wartych rozwazenia.

Stwierdzam, ze przedstawiona mi do recenzji rozprawa doktorska pt. ,Opracowanie
technologii otrzymywania kosmetycznych produktéw proszkowych o zwiekszonej twardosci”
spetnia wymagania stawiane tego typu pracom zawarte w Ustawie o tytule naukowym i stopniach
naukowych oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki z dnia 14 marca 2003 roku (Dz. U. Nr 65, poz.
595) z p6Zniejszymi zmianami. Wnioskuje o dopuszczenie Pani mgr inz. Magdaleny Beaty Nalepy do

dalszych etapéw przewodu doktorskiego.

dr hab. inz. Dorota Nowak
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