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POCHODZACYCH Z HUTNICTWA CYNKU I OLOWIU

wykonanej pod kierunkiem dr hab. inz. Ireny Korus

Podstawa: Uchwala Rady Dyscypliny Naukowej Inzynierii Srodowiska, Gornictwo i
Energetyka, Politechniki Slgskiej z dnia 24 kwietnia 2025 oraz stosowne pismo RIE-
BD.512.20.2025 Pana Przewodniczqcego Rady Dyscypling Naukowej Inzynierii
Srodowiska, Gérnictwo i Energetyka prof. dr hab. Krzysztofa Labusa z dnia 28 kwietnia
2025 r.

Podstawa prawna: zgodnos¢ z elementami uwzglednionymi w art. 187 ustawy z dnia 20

lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz. U. : 2021 r., poz. 478 z pézn. zm.).

Przedlozona do recenzji rozprawa zostala wykonana w Katedrze Inzynierii Wody i Sciekow
na Wydziale Inzynierii Srodowiska i Energetyki, Politechniki Slaskiej pod kierunkiem
dr hab. inz. Ireny Korus specjalistki w zakresie procesow adsorpcji, technologii
oczyszczania wody i Sciekow, proceséw membranowych czy ekstrakcji jonow metali
cigzkich ze statych odpadow przemystowych

Dokonujac recenzji pracy doktorskiej brano pod uwage przede wszystkim:

(i) oryginalnos¢ badan i ich nowatorski charakter, (ii) trafnos¢ wyboru problemu
|
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badawczego. (iii) metodologig, (iv) dobor wykorzystanych metod i technik badawczych. a
takze (v) poprawnos¢ interpretacji wynikow oraz ich dyskusji z uwzglednieniem aktualnego
stanu wiedzy. Istotny, aczkolwiek dodatkowy, aspekt oceny to osiggnigcia naukowe
Doktorantki.

Podjecie tematu pracy doktorskiej zwiazanej z mozliwosci pozyskiwania metali
cigzkich, przy jednoczesnym zmniejszeniu gromadzonych odpadéw zgodnie z koncepcja
gospodarki cyrkularnej uwazam za niezwykle istotne z punktu widzenia rozwoju
wspotezesnych technologii i dbalosci o $rodowisko naturalne, a takze kurczacych sig
zasobow surowcow kopalnych oraz rosnagcych cen energii. Recykling produktow ubocznych
procesu wytwarzania metali jest dziataniem wnoszacym swoj wklad zarowno w ochrong
srodowiska, jak i w efektywnos¢ samego procesu metalurgicznego. Zatem, zgodnie z ta
strategia, niezwykle cenne i istotne stajg si¢ dzialania pod katem mozliwosci odzysku metali,
ale takze zidentyfikowanie metody ich odzysku, umozliwiajace bardziej efektywne
1 przyjazne dla srodowiska zastosowanie metod, technologii odzysku przy zachowaniu
oplacalnosci.

Kluczowe zagadnienia z wyzej wspomnianego obszaru, a w szczegolnosci zbadanie
procesu ekstrakcji metali cigikich z odpadow pochodzgcych z hutnictwa cynku i olowiu
oraz ocena skutecznosci procesu pozwalajgca na przeksztalcenie odpadow w surowce
wtorne, ktore bedzie mozna ponownie bezposrednio wprowadzi¢ do obiegu gospodarczego
stanowi domeng ewaluowanej dysertacji doktorskiej, co $wiadczy posrednio o aktualnosci

problemu badawczego, jak i umiej¢tnosci doboru tematyki badawcze;.
Ogolna charakterystyka rozprawy

Oceniana rozprawa doktorska zostala przedstawiona na 167 stronach maszynopisu
w jezyku polskim. Dodatkowo, Doktorantka w pracy zaprezentowala 14 tabel i 69 rysunkow.
Pelen tytul osiagnigcia naukowego zdefiniowanego przez Doktorantk¢ brzmi: BADANIE
PROCESU EKSTRAKCJI METALI CIEZKICH Z ODPADOW POCHODZACYCH Z
HUTNICTWA CYNKU I OLOWIU. Zostal on sformulowany poprawnie (cho¢ jest wediug
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recenzenta nieco (zbyt ogdlny) chociaz w petni odnosi sie do prezentowanych w rozprawie
wynikow badan i calego zawartego w niej materiatu naukowego.

Rozprawg doktorska otwiera Spis tresci, kolejno Autorka zamiescila Spis symboli
i skrotow. Dalsza czgs¢ pracy to: Wstep oraz Przeglad pismiennictwa. Kolejno, Pani mgr
inz. Milena Nocon uwzglednita: Cel pracy, Cz¢s¢ doswiadczalna, Wyniki i dyskusje oraz
Podsumowanie i Wnioski. Pracg domyka: Spis tabel, Spis rysunkéw, Spis zatacznikow,
Bibliografia, Streszczenie i Abstract tj. streszczenie w jezyku angielskim oraz spis Dorobku
naukowego Doktorantki.

Przedstawione przez Paniag mgr inz. Milen¢ Nocon elementy pracy sa poprawnie
utozone i oznaczone, umozliwiajgc czytelnikowi wilasciwa orientacje oraz przebrnigcie
przez material badawczy w niej zawarty.

W czgsci literaturowej dysertacji doktorskiej, Pani mgr inz. Milena Nocon
zaprezentowala jeden glowny rozdzial podzielony na 6 podrozdziatow: (i) Wstep, (ii)
Hutnictwo cynku i olowiu, (iii) Charakterystyka wybranych zwigzkéw metali cigzkich, (iv)
Proces separacji, (v) Obrébka roztworéw poekstrakcyjnych oraz (vi) Mineralizacja.

W tejze czesci Doktorantka nawigzala do 136 pozycji bibliograficznych,
opublikowanych giéwnie w uznanych czasopismach o cyrkulacji migdzynarodowej. Dla
lepszego zrozumienia przez czytelnika podjetej tematyki szkoda, ze Autorka nie uwzglednila
jakichs ciekawych rysunkéw lub tabel porownawczych. Z pewnoscig stanowiloby to
cieckawe podsumowanie niektorych podjetych przez Autorke kwestii.

Dokonana analiza literaturowa byla gléwng podstawg do zdefiniowania celu
naukowego pracy. W ramach rozprawy doktorskiej Pani mgr inz. Milena Nocon podjeta
probg separacji wybranych metali ciezkich (takich jak Pb, Zn, Cu, Fe, Cd) z odpadow
metalurgicznych z zastosowaniem prostej metody ekstrakcji cialo stale — ciecz oraz oceniala
skutecznosci procesu. W ramach dysertacji doktorskiej Autorka sformulowata 3 tezy
badawcze dla ktorych wyznaczyla szczegolowe cele badawcze: (i) Charakterystyka
badanych materialéw odpadowych, (ii) Zbadanie mozliwosci separacji metali cigzkich
z wybranych materiatow odpadowych pochodzacych z przemystu hutnictwa cynku i olowiu,

przy wykorzystaniu procesow ekstrakcji i dostosowaniu odpowiednich parametrow
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procesowych, (iii) Wykazanie =zaleznosci miedzy wlasciwosciami  materialow,
a otrzymanymi wynikami stopnia usuniecia wybranych metali cigzkich, (iv) Okreslenie
mozliwosci koncentracji wymytych metali ciezkich po procesach ekstrakcyjnych
z roztworow tugujacych, poprzez zastosowanie innych technik np. membranowych technik
cisnieniowych. Wskazane przez Panig mgr inz. Milen¢ Nocon cele/tezy sa ambitne,
a zrealizowane przez Doktorantke badania w peini potwierdzaja, ze zostaly one osiggniete.
W ramach pierwszego celu szczegolowego Doktorantka wybrala do badan
material/odpady wytwarzane w przemysle metali niezelaznych ktore spetnialy nastepujace
kryteria: musialy by¢ odpadem i Zrédlem metali cigzkich, probki mialy byé z dwoch réznych
materiatow, mialy by¢ stale oraz wykazywac stabilng forme i skladu. Wymagania te spetnity
zuzle z procesu produkcyjnego ze Skladowiska Odpadéow Niebezpiecznych i osad
poneutralizacyjny. Pani mgr inz. Marlena Nocon dokonala analizy sktadu pierwiastkowego
zastosowanego odpadu hutniczego za pomoca metod: obrazowania SEM, mikroanalizy
rentgenowskiej EDS, ASA i analizy fazowej. Kolejnym drugim celem byl proces
mineralizacji, ekstrakcji sekwencyjnej metodg BCR, ocena pod katem mineralogicznego
metodg dyfrakcji rentgenowskiej (XRD), ekstrakcja statyczna i dynamiczna (w kolumnie
ekstrakcyjnej). Doktorantka okreslita wplyw zmiany wartosci wybranych parametrow
procesu na wydajnos¢ wymywania metali z badanych probek oraz badata rodzaj i stezenie
czynnika tugujacego, wplyw czynnika ekstrahujgcego i krotnos¢ prowadzenia ekstrakcji na
wydajnos¢ wymywania metali z probek zuzli KPO i KPO SON oraz probka OSADu. A takze
zbadata wplyw pH czynnika tugujacego (dla niektérych czynnikéw), wielko$é uziarnienia
probek zuzli, stosunek ciata stalego (S) do cieczy (L) S/L, oraz znaczenie czasu, temperatury
na wydajnos¢ procesu ekstrakcji. Badania te doktorantka prowadzita w skali laboratoryjnej.
Waznym punktem tejze koncepcji byta optymalizacja warunkow procesu ktorego tutaj nie
moglam znalez¢ analizy statystycznej wykorzystywanej do modelowania i optymalizacji
procesow.
Kolejny krok polegal na badaniach zwiazanych z wlasciwosciami fizykochemicznymi
badanych probek, wykonano podstawowe badania cech fizycznych jak oznaczenie pH,
zawartosci wilgoci oraz straty prazenia. Doktorantka przeprowadzila analize dyfrakcji
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rentgenowskiej XRD ktora wykazala, ze wszystkie badane probki réznity si¢ pod wzgledem
wystepujacych w nich form wystgpowania metali (specjacja metali). Jest to bardzo wazne
ze wzgledu na stabilnos¢ i mobilnos¢ zwiazanych pierwiastkow metalicznych w wyniku
wtornych przemian zwigzanych z wietrzeniem.

W obu probkach zuzli wykazano obecnos¢ zwiazkoéw z grupy tlenkow, siarczkow,
krzemianow, a takze bertolidow i wiracen metalicznych. Tutaj rowniez zostalo zbadane
wplyw uziarnienie na proces wymywania metali z probek badawczych. Dla probki OSADu
wszystkie wystepujace formy byly zwigzkami zawierajacymi olow.

Ostatnim celem bylo uzyskanie danych zwigzanych z zat¢zaniem probki odzyskanych
metali. Do dalszego zat¢zania metali w uzyskanych metodg ekstrakcji roztworach
zastosowano proces nanofiltracji (NF) z dobrang membrang. Autorke, domyka tu caly proces
odzysku metali.

Uwazam, ze Doktorantka dobrze zaplanowala badania uwzglednione w ramach
recenzowanej dysertacji doktorskiej, a wykorzystany szereg réznorodnych metod
badawczych i technik pomiarowych jest wlasciwy i w peini uzasadniony. W kazdym
przypadku Doktorantka wykazata si¢ duza wnikliwoscia i dbaniem o szczegdly
przeprowadzonych badan.

Przechodzac do oceny badan wilasnych Doktorantki, zaprezentowanych w rozdziale
trzecim, chciatabym podkresli¢ dojrzatos¢ naukowa Autorki, ktéra wynika z analizy
wykorzystanego materialu badawczego. Calo$¢ zawartej w dysertacji tre$¢ zostala
przedstawiona przystgpnie i z duzg starannoscia. Zaprezentowane na wykresach i w
tabelach wyniki sg rzetelnie opracowane i starannie zaprezentowane. Na szczegolng uwage
zastuguje sposob prezentowania wynikéw badan — wyniki prezentowane sg wraz z
podaniem niepewnosci i majg w wigkszosci prawidlowg liczbe miejsc znaczacych. W te
czesci pracy jest szerokie rozeznania aktualnego stanu wiedzy i poréwnania uzyskanych
przez Doktorantk¢ wynikéw z podobnymi pracami juz dostgpnymi w literaturze
przedmiotu.

Na podstawie przeprowadzonych badan Pani mgr inz. Milenie Nocon udalo si¢ wykazaé
zmiang parametrow procesowych takich jak stezenie, pH czynnika tugujacego, wielkos¢

frakcji zuzli, stosunek S/L, krotnos¢ prowadzenia procesu, temperatura i czas. Wszystkie
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badane parametry znaczaco wplywaly na wydajnos¢ wymywania uzyskana dla danego
zastosowanego czynnika. Stezenie (tak samo jak pH w przypadku czynnikow
kompleksujacych) okazalo si¢ byé¢ istotnym parametrem wplywajacym na wydajnosé
procesu wymywania, a tym samym istotnie wplywalo na selektywnos$¢ metody. Zauwazalna
Jest ogdlnie wyrazna tendencja wzrostu wydajnosci wymywania wraz ze zmniejszajaca sie
frakcja uziarnienia. Zmiana wartosci S/L rowniez w duzym stopniu wplywala na wydajnos¢
procesu wymywania. Stosunek 1/100 okazal si¢ by¢ optymalny dla badanych przypadkow.
Dwukrotne przeprowadzenie procesu ekstrakcji przy ponownym uzyciu $wiezego czynnika
tugujacego bylo niesatysfakcjonujace dla zadnego z badanych przypadkéw. W wyniku
przeprowadzonych testow stwierdzono, ze uzyskanie stanu rownowagi wymywania
poszczegblnych metali zalezy od rodzaju metalu, rodzaju materialu poddawanego obrobce
oraz stosowanego czynnika tugujacego. Ponadto stwierdzono, ze w kazdym przypadku
nastapito ustalenie stanu rownowagi i nastgpowalo ono wzglednie szybko we wszystkich
przeprowadzonych testach (nie dluzej niz w ciggu 360 min). Stwierdzono, Zze metalem,
ktéry najszybciej ulegal prawie catkowitemu wymyciu byl Pb, podczas gdy catkowite
wymycie pozostatych metali wymagalo nieco diuzszego czasu, zwilaszcza w przypadku
probek zuzli wymywanych czynnikami zasadowymi/obojetnymi i kwasowymi.
Przeprowadzona  powtorna  analiza chemiczna, rentgenograficzna, termiczna
i mikroskopowa oraz ilosciowa analiza fazowa reprezentatywnych probek zuzli po
ekstrakcji 1 roztworéw po ekstrakcji byta dowodem na powodzenie prowadzonych badan.
Kolejnym badanym aspektem byl proces nanofiltracji ten etap pracy przedstawil
mozliwosci dalszej obrobki otrzymanych roztworéw poekstrakcyjnych. Na podstawie
uzyskanych wynikow stwierdzono, ze nanofiltracja jest niezwykle efektywng metoda do
ewentualnego zat¢zenia metali cigzkich w roztworach poekstrakcyjnych, przy zastosowaniu
odpowiednich parametrow procesowych (w tym pH nadawy), mozliwe jest uzyskanie
zarowno wysokiej skutecznosci, jak tez wzglednej selektywnosci rozdziatu metali.
Podsumowujac, wyniki badan uzyskane w trakcie realizowanej rozprawy doktorskiej
potwierdzily stusznos¢ uzycia metody ekstrakcji cialo stale-ciecz w celach efektywnej

separacji metali cigzkich z badanych odpadéw. Doktorantka potwierdzita, ze przy
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odpowiednim dostosowaniu parametrow procesowych mozliwe jest sterowanie
wydajnosciami procesu, a takze jego selektywnoscia.

Podsumowujac cheialabym w tym miejscu jeszcze raz podkresli¢, ze praca zostala
zredagowana poprawne, a cele postawione przez Doktorantkg zostaly w pelni osiagniete.

Dysertacja doktorska zawiera nieliczne blgdy edytorskie i stylistyczne (brak znakow
interpunkcyjnych, literowki, podwojne spacje etc.), ktore nie umniejszaja wartosci
merytorycznej prezentowanych rezultatow.

Pozwole sobie przytoczy¢ wybrane tylko uchybienia lub niepoprawne sformulowania
czy drobne uwagi:

- brak niektérych skrotow w spisie (np. NaZEDTA)

- brak tabeli, w rozdziale 2.2.5 ktéra zostal umieszczona w nastgpnym podrozdziale
str.110

- blad w numeracji podrozdzialéw ktory ciagnie si¢ od str.110 do strony 129.

Wyzej wymienione uwagi sa jedynie drobnymi sugestiami i proszg, aby Doktorantka nie
ustosunkowywata si¢ do nich podczas publicznej obrony. Ponadto, pozwolg¢ sobie w tym
miejscu wskaza¢ kilka kwestii dyskusyjnych czy problematycznych, a wynikaja one z
obowiazkéw recenzenta i daja posrednio dowod na zapoznanie si¢ z praca:

- tabela I11.5 i 1I1.6 prezentuja zawarto$¢ masowa catkowita badanych metali, jakie
czynniki wplywaja, ze pewna granulacja ma najwyzsze st¢zenie dla danego metalu i jak to
sie ma do catkowitego stgzenia w probee

- czy zuzle po ekstrakcji sa jeszcze przydatne do wykorzystania jako materiat budowlany
czy tez innego dalszego zagospodarowania?,

- jaka jest oplacalno$¢ odzysku metali, ktora badana metoda jest najtansza pod wzgledem
uzytych suroweéw (zwiazkéw chemicznych), rodzaju aparatury, a takze zuzycia energii

i na koniec jeszcze pytanie - skad zainteresowanie takim wiasnie odpadami, ktore Pani
wykorzystala w pracy? Czy to kwestia przypadku czy moze jakiejs wspolpracy.

Merytoryczna ocena rozdzialow rozprawy doktorskiej zawierajacej wyniki badan

i dyskusje wypada w pelni pozytywnie. Szerokie spektrum tematyczne zagadnien
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prezentowane w dysertacji oraz uzyskane nowe jakosciowe wyniki $wiadcza o dojrzalosci
naukowej i obszernej wiedzy doktorantki

Wyniki uzyskane w ramach realizacji badan wlasnych przedlozonej pracy, uwazam za
interesujace i pod wzglgdem naukowym stanowigce wartosciowy material, bedacy
wkiadem do literatury przedmiotu. Autorce, mgr inz. Milenie Nicon udato si¢ zrealizowaé
szczegolowe cele rozprawy doktorskiej. Podjeta tematyka pracy jest nowatorska
1 podyktowana zapotrzebowaniem rynku na ogranicza do minimum zuzZycie surowcow
i wytwarzanie odpadéw. Reasumujgc, oceniana dysertacja zawiera informacje dotyczace
nowych danych, ktore wczesniej nie zostaly opisane w literaturze. Wykonany przez
Doktorantke szeroki wachlarz badan doswiadczalnych wymagal dobrego przygotowania
teoretycznego i eksperymentalnego. Tematyka pracy jest nowatorska, cze$¢ doswiadczalna
zostata dobrze zaplanowana, wyniki zinterpretowane poprawnie, a cele pracy doktorskiej
zostaly w pelni zrealizowane. Rozprawa mgr inz. Mileny Nocon zawiera bogaty, solidny
1 wartosciowy material doswiadczalny.

Bioragc pod uwagg powyzsze fakty stwierdzam, ze przediozona do oceny rozprawa
spefnia ustawowe i zwyczajowe kryteria stawiane rozprawom doktorskim zgodnie
z artykutem 18 Ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym. Wnosze do
Rady Naukowej Dyscypliny Inzynierii Srodowiska, Gornictwo i Energetyka Politechniki
Slaskiej o dopuszczenie mgr inz. Mileny Nocon do dalszych etapow postgpowania
o nadanie stopnia doktora w dziedzinie nauk inzynieryjno-technicznych w dyscyplinie

inzynieria srodowiska, gornictwo i energetyka.

Podpisata Janina Piekutin



