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1. Podstawa formalna opracowania recenzji

Podstawe formalng opracowania recenzji stanowi pismo Przewodniczacego Rady
Dyscypliny Inzynieria Ladowa, Geodezja i Transport Politechniki Rzeszowskiej prof. dra hab.
inz. Tomasza Siwowskiego, z dn. 14 lipca 2023 r., wynikajace z uchwaty Rady Dyscypliny z
dn. 12 lipca 2023 r., powotujacej mnie na recenzenta rozprawy doktorskiej pani mgr inz.
Wiolety Iskry-Kozak w postepowaniu prowadzonym wg przepisow Ustawy z dnia 14 marca

2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz stopniach i tytule w zakresie sztuki.

2. Charakterystyka ogoélna rozprawy

Rozprawa ma charakter doswiadczalno-analityczny i dotyczy wplywu nanokrzemionki
na parametry mechaniczne i strukture zapraw cementowych. Przedtozona w formie zwartego
opracowania praca liczy facznie 231 stron i sktada si¢ z 7 rozdzialow poprzedzonych wykazem
wazniejszych oznaczen i skrotow stosowanych w rozprawie. Prace zamyka bibliografia,
w ktorej zawarto 271 pozycji zwartych i 10 norm oraz streszczenia w jezykach polskim i

angielskim.



Rozdzial 1 jest krétkim wprowadzeniem w tematyke rozprawy, w ktéorym
przedstawiono rowniez tezg naukowa rozprawy, cel i zakres pracy. Kolejne dwa rozdziaty
zawieraja studia literaturowe, ktdrych przedmiotem sg: nanotechnologia i nanomodyfikacje
kompozytéw cementowych ze szczegodlnym uwzglednieniem nanoczastek ditlenku krzemu

popularnie okreslanych w literaturze mianem nanokrzemionki.

Rozdzialy od 3 do 5 zawieraja opis badan witasnych Autorki. W rozdziatach tych
omowiono program badan, plan eksperymentu, zakres i metodyke badan doswiadczalnych,
dobdr podstawowych skalnikow i ustalenie sktadu zapraw cementowych oraz wyniki badan.
Rozdziat 6 zawiera analize wynikow badan, w ktorej Autorka formutuje zaleznosci funkcyjne
miedzy wymiarem fraktalnym D linii profilowej wydzielonej z powierzchni przetomu
badanych zapraw a zmiennymi niezaleznymi przyjetymi w trakcie eksperymentu. W oparciu o
wyniki badan, w rozdziale 7 Autorka dokonata szerokiego podsumowania przeprowadzonych

badan i sformutowala 11 wnioskéw koncowych.

Podsumowujac stwierdzam, ze uktad rozprawy, kolejnos¢ prezentowanych wynikow

oraz poprawnos$¢ jezykowa nie budzi zastrzezen.

3. Ocena merytoryczna rozprawy
3.1. Ocena ogdlna rozprawy

Recenzowana rozprawa wskazuje na kompetencje Autorki w zakresie samodzielnego
prowadzenia badan laboratoryjnych i interpretacji ich wynikow. Widoczna jest konsekwencja
dziatan poczawszy od literaturowego rozpoznania tematu, poprzez opracowanie planu
eksperymentu i zrealizowanie badan z wykorzystaniem nowoczesnych technik i1 narzedzi
badawezych, do préby analizy uzyskanych wynikow w oparciu o wykorzystanie metod analizy
statystycznej. W oparciu o wyniki tych analiz oraz przeglad literatury Autorka formutuje

koncowe wnioski z pracy, w wigkszosci trafne i zasadne.

Przedstawione ponizej krytyczne uwagi maja w wielu wypadkach charakter dyskusyjny
a ich celem jest pobudzenie Autorki do podjecia dalszych badan i analiz w celu wyjasnienia

watpliwosci 1 przygotowywania publikacji.

3.2. Ocena tytutu i tezy pracy
Zdaniem recenzenta tytut pracy ,,Struktura i wlasciwosci kompozytéw cementowych
modyfikowanych nanoczastkami” nie jest sformulowany prawidlowo. W rozprawie

przedmiotem szczegotowych analiz teoretycznych oraz badan wilasnych byt tylko jeden



nanomodyfikator — nano-SiO,. Tytut rozprawy sugeruje przeprowadzenie badan przynajmniej
dla dwoch roznych nanomodyfikatoréw. W odniesieniu do struktury kompozytow
cementowych, szczegdlnie w przypadku zastosowania nanomodytikatorow, istotng role
odgrywaja badania mikrostrukturalne, ktére w rozprawie stanowig niewielki udzial w postaci

analizy SEM wybranych 4 przetomow probek z badan zginania.

W kontekscie tytutu rozprawy teza naukowa (str. 15) ,,Wykazanie pozytywnego wplywu
dodatku nanoczgstek na strukture i wlasciwosci kompozytow cementowych” wymaga
uszczegdtowienia w odniesieniu do zastosowanego w badaniach nanomodyfikatora w postaci
nanokrzemionki. Postawiona w tak ogdlnej formie przez Autorke teza naukowa zostata juz
udowodniona przez setki badan, z ktérych czgs¢ opisata Autorka w czgsci teoretycznej
rozprawy. Autorka formutujac teze pracy powinna odniesé sie do geometrii fraktalnej, ktéra
zastosowala do opisu odpornosci na pegkanie w badanych zaprawach cementowych

modyfikowanych nano-SiOs,.
3.3. Ocena czesci studialnej

Zagadnienia w rozprawie poddane studiom literaturowym dotyczyly gtownie podstaw
nanotechnologii w zakresie metod otrzymywania nanomaterialdw oraz najczgsciej
stosowanych nanoczastek w materiatach budowlanych takich jak nano-TiO», nano-Al,O3 czy
nanorurki weglowe. Opisujac wlasciwosci kompozytow cementowych modyfikowanych nano-
SiO2 Autorka skoncentrowala si¢ glownie na najprostszej, amorficznej postaci
nanokrzemionki. Takie podejscie do zagadnienia jest uzasadnione w kontekscie
zapianowanych badan wilasnych. Jednak zabraklo w rozprawie wyjasnienia, dlaczego to
wlasnie nano-SiO> w postaci czesciowego zamiennika cementu Autorka wybrata do swoich
badan. Dzigki wlasciwosci SiO2 w skali ,,nano” oraz synergii z innymi materialami mozliwe
jest uzyskanie przez kompozyty cementowe cech i wlasciwosci dotychezas niespotykanych.
Wspolezesne badania nanomodyfikacji kompozytéw cementowych oparte sa gltownie na
wykorzystaniu fatwosci wbudowania czastek nano-SiO, w strukture kompozytu cementowego.
Naokrzemionke w roznych formach wykorzystuje si¢ jako material wigzacy inne nanostruktury

oraz mikromaterialy w kompozycie.

W przegladzie literatury zabraklo rozdziatu poswigconego wyjasnieniu podstaw
geometrii fraktalnej oraz podaniu przyktadéw zastosowania badan fraktalnych do opisu

struktury kompozytéw cementowych.



3.4. Ocena cze¢sci badawczej rozprawy

Badania doswiadczalne zostaty zrealizowane wedlug wilasnego programu badan
Autorki. Starannie dobrano sktad 9 zapraw cementowych modyfikowanych nano-SiO», ktéra
zastosowano jako czesciowy zamiennik cementu. Wagowy udzial nanodomieszki w stosunku
do masy cementu wynosit od 0,086% do 2,914% masy spoiwa. Dodatkowo wykonano te same
zaprawy bez dodatku nanomodyfikatora oraz trzy zaprawy cementowe o réznych wskaznikach
w/c o innej zawartosci superplastyfikatora. Nalezy podkresli¢ bardzo duza liczbe probek

analizowanych w badaniach.

W Tab. 4.7 (str. 77) zamieszczono zestawienie ilosci sktadnikéw badanych zapraw. Nie
podano ¢czy jest to ilo$¢ na 1 dm? gotowej zaprawy, czy jak mozna domniemywaé na podstawie
podanych w tabeli wartosci, ilos¢ sktadnikdéw potrzebna do wykonania 3 beleczek normowych.
Autorka podata wartoéei niektdrych sktadnikow w gramach z doktadnoscia do 3 miejsc po
przecinku, co w przypadku tych badan jest niezasadne, podobnie jak okreslenie z taka
doktadnoscig udziatu procentowego nano-SiO; w stosunku do masy spoiwa. Na rys. 4.2 (str.

75) nie podano wszystkich wartosci dla granicznych krzywych uziarnienia.

O ile przyjety przez Autorke zakres zmiennosci wspotczynnika woda/spoiwo mozna
uznaé za zasadny (w/s od 0,43 do 0,57) to procentowy udziat nanokrzemionki w stosunku do
masy spoiwa przyjeto w badaniach bardzo ,,ostroznie”. Wszystkie badania potwierdzaja, ze do
3% dodatku nano-SiO;, przy prawidtowym ich zdyspergowaniu w kompozycie cementowym
obserwuje si¢ poprawe cech mechanicznych kompozytu. Problemy widoczne sg dopiero w
przypadku ilosci nano-SiOx powyzej 4%-5%, co zalezy gtownie od prawidtowej dyspers;ji
nanoczastek w kompozycie cementowym. Zdaniem recenzenta Autorka powinna przyjaé
szerszy zakres wartosci nanododatku w spoiwie, w celu potwierdzenia przydatnosci
zastosowanego wymiaru fraktalnego D do opisu powierzchni przeloméw w przypadku

defektow struktury spowodowanych np. aglomeracjg nanomaterialu w matrycy cementowe;j.

W toku badan oceniono takie wlasciwosci zapraw cementowych jak: konsystencja,
nasigkliwos¢, podceigganie kapilarne, wytrzymatosé na zginanie i sciskanie oraz odpornosé na
peckanie. Wytrzymatos¢ na zginanie i sciskanie badano po: 3, 7, 28, 90 i 180 dniach.
Przeprowadzono rowniez analize struktury wybranych zapraw z wykorzystaniem analizy
SEM. Przy tak duzej liczbie wariantow modyfikacji zapraw Autorka wykonata bardzo duza
liczbe badan, ktora uprawdopodobnia uzyskane wyniki i stanowi solidna podstawe do analizy

statystycznej przeprowadzonej w kolejnym rozdziale rozprawy.



Wigkszo$¢ zaplanowanych w ramach eksperymentu badan opisano i wykonano
prawidlowo. Jednak w opisie przeprowadzonych badan odpornosci na pekanie (str. 86) Autorka
opisuje badania betonéw cementowych o uziarnieniu do 16 mm, a przeciez badania
prowadzone w rozprawie dotyczyly zapraw cementowych. W opisie metodyki badan (rozdziat

S) Autorka przedstawia zdjecia samych urzadzen, nigdzie nie pokazano badanych probek.

Krytyczne uwagi dotycza rowniez jakosciowej oceny mikrostruktury z wykorzystaniem
analizy SEM. Jak wynika z opisu przygotowania probek do badania (str. 91), po przycieciu do
wymiaru umozliwiajgcego umieszczenie w mikroskopie, probki byty napylane ztotem. Nie
wspomniano nic o sposobie przygotowania probek i obrébki powierzchni przed badaniem.
Oceng struktury badanych zapraw w rozprawie dokonano w oparciu o 4 zdjecia wykonane przy
réznych powigkszeniach oraz nieudokumentowanie stwierdzenia o ograniczeniu rys i

mikropekniec.

Podsumowujac, badania w poszczegélnych etapach (z pominigciem analizy SEM)
zaplanowano prawidlowo 1 wykonano wiasciwie. Nie wnoszg zastrzezen do metodyki

zrealizowanych przez Autorke badan.
3.5. Ocena cze$ci analitycznej 1 wnioskow

Na podstawie uzyskanych wynikow badan Autorka potwierdzita, podobnie jak inni
badacze, ze nano-SiO; stosowana w ilosciach do 3% masy cementu jako zamiennik spoiwa
powoduje wzrost wytrzymatosci na zginanie i Sciskanie zapraw cementowych. Na uwage
zastuguje fakt przeprowadzenia badan wybranych wiasciwosci zapraw cementowych w duzym
przedziale czasowym (od 3 do 90 dni), co pozwolilo Autorce oceni¢ wlasciwosci
modyfikowanych kompozytéw w mtodym wieku oraz w petni dojrzatych. Autorka przy uzyciu
programu STATISTICA dokonat analizy danych do§wiadczalnych wykorzystujac prawidiowo
szeroki wachlarz testow i analiz statystycznych.

Oryginalnym osiggnieciem Autorki jest wykazanie zaleznosci pomiedzy odpornoscia
na pegkanie wyrazong krytycznym wspoétczynnikiem intensywnosci naprezen KicS, zapraw
modyfikowanych nano-SiO,, a parametrami fraktograficznymi opisanymi wymiarem
fraktalnym D linii profilowych wydzielonych z powierzchni przetomoéow tych zapraw. Autorka
wykazata, ze wymiar fraktalny D jest zalezny od udziatu nanokrzemionki w spoiwie oraz
stosunku woda/spoiwo.

Autorka podsumowata swoje badania w wigkszosci trafnie sformutowanymi

whnioskami. Niewielka czes¢ wnioskéw nie wynika z przeprowadzonych badan i nie zostata



poparta analizg literatury. Uwaga ta dotyczy pierwszego zdania we wniosku nr 1:
Nanokrzemionka ze wzgledu na duzy stosunekpowierzchni wlasciwej do objetosci, cechuje sig
duzq wodozgdnescig, co wplywa na pogorszenie urabialnosci swiezych zapraw”. Autorka tego
w rozprawie nie badata. Réwniez stwierdzenie, ze: ,, W przypadku zastosowania nano-SiO;
konieczne jest uzycie domieszki znacznie redukujgcej stosunek w/s, w celu uzyskania niezb¢dnej
urabialnosci kompozytu” nie jest prawdziwe, bowiem zastosowany przez Autorke w skladzie
zapraw superplastyfikator nie redukuje stosunku w/s. Wniosek nr 5 nie wynika z
przeprowadzonych badan. Autorka nie przeprowadzata badan betonéw wysokich
wytrzymatosci, w zwigzku z tym wniosek 11 jest w przedstawionej formie niezasadny.

W rozprawie zabraklo rowniez opisania kierunku dalszych badan naukowych jakie
zamierza prowadzi¢ Autorka. Nie jest to co prawda wymog formalny, ale bioragc pod uwage
obecne zatrudnienie Doktorantki, ktore jest zwigzane z prowadzeniem badan naukowych,
zasadne bytoby opisanie kierunku dalszych badan w rozprawie. Dlatego oczekuje, ze Autorka

na obronnie przedstawi informacje w tym zakresie.

Podsumowujac te czes$¢ recenzji, wiedze teoretyczng, warsztat naukowo-badawczy

Autorki 1 umiejetnos¢ samodzielnego prowadzenia przez nig badan oceniam pozytywnie.
4. QOcena strony redakcyjnej pracy

Ogolnie rozprawa napisana jest poprawnym jezykiem, mysli z reguty formutowane sg
jasno. Recenzent zauwazyt jednak pewne uchybienia, ktére nie majg wplywu na merytoryczng
ocene pracy i nie wymagajg one odniesienia Autorki podczas obrony pracy:
1) W wykazie oznaczen i skrotow nie zamieszczono takich oznaczen jak C-H oraz [TZ,
wielokrotnie przywolanych w tekscie rozprawy. Nie ma potrzeby umieszczania
w wykazie skrétow jednostki nanometr, ktora jako podjednostka metra opisanego
w uktadzie SI nie wymaga wyjasnienia.

2) W Tabelach od 4.1 do 4.5 podano sktady chemiczne i podstawowe wlasciwosci
stosowanych materialéw do wykonania zapraw cementowych. Dane zamieszczone
w tabelach prawdopodobnie pochodzg z kart technologicznych 1 w tytule powinno by¢
podane ich zrodto.

3) W tekscie Autorka uzywa stwierdzenia ,,liczne badania” powotujac sie tylko na jedng
badz dwie publikacje (str. 931 117).

4) Brak osi zliczen na wykresach XRD pokazanych na rys. 3.8 (str. 40).

5) W tekscie zauwazono kilka literowek takich jak np. str. 79: ,,w Katedrze Inzynierii 1

Chemii Sroowiska” czy ,,wieckszym wymiarek fraktalny” na str. 165.

6



6) Nazwiska autorow cytowanych publikacji w tekscie powinny by¢ pisane kursywa.
7) Wartosci podane w tabelach w pierwszej kolumnie nie powinny by¢ pogrubione. Taki

zapis pogarsza znaczaco estetyke tabeli.

5. Podsumowanie i wniosek konicowy

Zagadnienie wptywu nanokrzemionki na wlasciwosci kompozytdw cementowych jest
bardzo zlozonym zagadnieniem, badanym przez wielu badaczy na $wiecie. Autorka
opiniowanej rozprawy, postugujac sie biegle metodami analizy statystycznej wykazata
przydatnos¢ geometrii fraktalnej do opisu powierzchni przelomow kompozytéw cementowych.
Badania i analizy. ktére przeprowadzila Autorka pozwolily stworzy¢ podstawy modelu
materiatlowego, ktory po rozszerzeniu zakresu udzialu nano-SiO, w spoiwie moze zostaé
wykorzystany do projektowania i optymalizacji sktadu zapraw cementowych z udziatem
nanokrzemionki.

Jak wykazano w recenzji, rozprawa doktorska pani mgr inz. Wiolety Iskry-Kozak
spefnia wymagania Ustawy w zakresie oryginalnego rozwigzania problemu naukowego,
wykazania ogdlnej wiedzy teoretycznej Autorki w dyscyplinie naukowej inzynieria ladowa,
geodezja i transport oraz wykazania umiej¢tnosci samodzielnego prowadzenia pracy naukowej
przez Doktorantke. W zwigzku z tym, w oparciu o przepisy Ustawy z dnia 20 lipca 2018 r.
Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce, pozytywnie opiniuj¢ przedlozong rozprawe
doktorskg i wnosz¢ o dopuszczenie pani mgr inz. Wiolety Iskry-Kozak do dalszych
etapow post¢powania w sprawie nadania stopnia doktora w dziedzinie nauk inzynieryjno-

technicznych w dyscyplinie inzynieria lgdowa, geodezja i transport.
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