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Recenzja
rozprawy doktorskiej Pani mgr inz. Kingi Setlak

pt. ,,Synteza spoiw geopolimerowych na bazie odpadéw przemyslowych”

1. Podstawa formalna opracowania recenzji

Podstawe opracowania recenzji stanowi pismo Dziekana z dnia 17 lipca 2025 roku
(1-0.511.2.3.2025) informujace o powotaniu mnie, przez Rad¢ Naukowg Wydziatu Inzynierii
Materiatowe]j i Fizyki Politechniki Krakowskiej, na recenzenta rozprawy doktorskiej Pani mgr
inz. Kingi Setlak pt. ,,Synteza spoiw geopolimerowych na bazie odpadéw przemystowych”.

2. Przedmiot recenzji

Przedmiotem recenzji jest rozprawa doktorska pt. ,,Synteza spoiw geopolimerowych na
bazie odpadéw przemystowych” — Politechnika Krakowska im. Tadeusza Kosciuszki, Wydziat
Inzynierii Materialowej i Fizyki, Szkola Doktorska Politechniki Krakowskiej, Krakow 2025
rok, autorstwa Pani mgr inz. Kingi Setlak z Wydzialu Inzynierii Materialowej
i Fizyki Politechniki Krakowskie;.

Promotorem rozprawy doktorskiej jest Pan dr hab. inz. Michat Lach, prof. PK.
Rozprawa liczy 249 stron, w tym zawiera 129 rysunkdéw i 45 tabel. Ilos¢ cytowan
bibliograficznych wynosi 467 pozycji.

3. Ocena merytoryczna rozprawy doktorskiej.
3.1. Trafnos$ci podjecia tematu i sformulowania celu i tezy pracy

Za cel naukowy realizowanej rozprawy, Doktorantka przyjeta okreslenie mozliwosci
wykorzystania surowcOw o niskiej reaktywno$ci do syntezy spoiw geopolimerowych. Pani
mgr inz. Kingi Setlak do badan wytypowata 5 surowcow: chalcedonit, amfibolit, popioly lotne
wapienne z Belchatowa, metakaolin i diatomit, ktore stanowily podstawe do opracowywania

sktadu spoiw geopolimerowych. Badania koncentrowaly si¢ na odpowiednim doborze
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ww. surowcow, ich udzialu w spoiwach oraz aktywacji alkalicznej w celu utworzenia trwatej
matrycy spoiwa. Ponadto, celem Doktorantki bylo opracowanie wstepnego modelu
prognostycznego, ktory na podstawie proporcji poszczegdlnych sktadnikdéw i ich stosunkow
molowych, pozwolitby na przewidywanie wytrzymatosci geopolimerow.

Za teze rozprawy doktorskiej, Pani mgr inz. Kinga Setlak przyjeta stwierdzenie,
ze wymienione wyzej niskoreaktywne surowce, odpowiednio dobrane i skomponowane,
po procesie aktywacji alkalicznej, umozliwig uzyskanie spoiw geopolimerowych
o wiasciwosdciach uzytkowych poréwnywalnych ze spoiwami na bazie popiotéw lotnych
krzemionkowych.

Zdaniem recenzenta, Pani mgr inz. Kinga Setlak podj¢la si¢ waznego tematu z punktu
widzenia naukowego 1 aplikacyjnego, obejmujacego takze dzialania zwigzane
z dekarbonatyzacjg przemyslu cementowego, czyli ochrong s$rodowiska naturalnego.
Wykorzystanie odpadéw przemystowych o niskiej reaktywnosci i synteza spoiw na podstawie
ich sktadu jest znaczgcym kierunkiem gospodarki o obiegu zamknietym, w ktorej zamiast
surowcOw naturalnych wykorzystuje si¢ znaczne ilosci odpadéw, w tym pochodzgcych
z innych sektorow przemyshi. Spoiwa geopolimerowe, o odpowiednio dobranym skladzie
badanych surowcéw/odpadéw i po procesie aktywacji alkalicznej, zgodnie z tezg pracy
Doktorantki, uzyskaly dobre wlasciwosci mechaniczne i charakteryzowaty sie podwyzszong
odpornoscia na wilgo¢, odpornoscia na srodowiska agresywne chemicznie i zmienne cykle
temperaturowe. Ponadto, spoiwa te wykazywaly wysoka zdolno$¢ do immobilizacji metali
cigzkich 1 zwiazkéw organicznych, co stanowi istotny aspekt ich whasciwosci uzytkowych.

Uwazam, ze tytul rozprawy doktorskiej Pani mgr inz. Kingi Setlak jest zwigzly,
a jednoczesnie adekwatny do przedmiotu i tresci pracy. Doktorantka prawidtowo
sformulowala podane powyzej cele i teze rozprawy doktorskie;j.

Podkresli¢ nalezy interdyscyplinamy charakter tematyki badawczej podjety przez Panig
mgr inz. Kinge Setlak, obejmujacy zagadnienia zwigzane z inzynieria materialowg
i fizyka oraz ochrong sSrodowiska (zagospodarowanie/wykorzystanie odpadéw, czy

immobilizacja metali cigzkich).

3.2. Ogoélna charakterystyka pracy

Praca standardowo jest podzielona na czes¢ literaturows i doswiadczalng.
Rozprawa doktorska zawiera obszerny i starannie opracowany przeglad literatury, ktory
$wiadezy o szczegolowym zapoznaniu si¢ Doktorantki ze stanem badan zagranicznych oraz

krajowych, w zakresie tematyki rozprawy doktorskiej. Studium literatury obejmuje 467 trafnie

7. Socary 2



dobranych cytowan, co wskazuje na rzetelne przygotowanie merytoryczne Pani mgr inz. Kingi
Setlak. W rozprawie uwzgledniono zaréwno literature $wiatowa, bardzo czgsto cytowang
(m.in. Davidovits, Provis), jak rowniez publikacje uznawane za prekursorski fundament
polskiej mysli naukowej (m.in. Malolepszy, Deja) oraz najnowsze artykuty z lat 2024-2025.
Tak zrealizowany przeglad literatury podkresla zarowno aktualno$é, jak i kompleksowosé
analizy dokonanej przez Panig mgr inz. Kinge Setlak.

Studium literaturowe stanowi obszerng i poglebiong analiz¢ stanu wiedzy, zarowno
w zakresie geopolimerow, jak i surowcoéw stosowanych do ich syntezy, poddawanych
aktywacji alkalicznej. Tak obszerna i kompleksowa analiza literatury stanowi cenne
i istotne zrodlo wiedzy, zaréwno dla badaczy posiadajacych doswiadczenie w omawiane;
problematyce, jak i dla 0s6b poznajgcych t¢ tematyke badawcza.

Nalezy jednak zaznaczy¢, ze bardzo obszerna bibliografia w niektorych fragmentach
pracy moze prowadzi¢ do zageszczenia tekstu, utrudniajagc wyodrgbnienie kluczowych
informacji. Ponadto, nadmierna liczba odnosnikéw bibliograficznych moze wskazywaé na
brak krytycznej selekcji w doborze zrodet. W konsekwencji moze to ogranicza¢ innowacyjnosé
rozprawy, gdyz duza liczba cytowan sugeruje, ze omawiany temat zostal juz w znacznym
stopniu rozpoznany i przebadany.

Cz¢é¢ doswiadczalng Doktorantka podzielita na 4 gtéwne etapy badan.

W pierwszym etapie, Doktorantka skupila si¢ glownie na zbadaniu podstawowych
wlasciwosci surowcow, zastosowanych do syntezy spoiw geopolimerowych. Etap ten
obejmowat badania skladu chemicznego, skladu fazowego surowcow, analize wielkosci
czastek, ocene morfologii, identyfikacje charakterystycznych wigzan w surowcach bazowych
oraz analiz¢ powierzchni wlasciwej 1 wielkosci porow. Tak zaplanowany zakres badan zostal
dobrany w sposob wilasciwy, a uzyskane wyniki wraz z ich analiza umozliwily szczegétowa
oceng przydatnosci zastosowanych materialéw do syntezy spoiw geopolimerowych.

Drugi etap badan obejmowat proces syntezy spoiw geopolimerowych. Udzial wagowy
poszczegllnych surowcéw w spoiwie geopolimerowym oraz proporcje zastosowanego
aktywatora zostaly dobrane w oparciu o dane literaturowe, przywotlane w niniejszej rozprawie
doktorskiej. Przygotowania mieszanek do syntezy spoiw geopolimerowych obejmowaly
uklady: jednoskladnikowe (100% kazdego surowca), dwuskladnikowe (50/50% kazdego
surowca) oraz czteroskiadnikowe (po 25% kazdego surowca). Jako aktywator twardnienia,
Pani mgr inz. Kinga Setlak zastosowala mieszaning zasady sodowej i szkla wodnego
sodowego, o proporcji wagowej odpowiednio 1 : 1.5. Na etapie wstgpnych zalozen parament

stosunku aktywatora alkalicznego do surowcow (L/S) zostal przyjety jako staly
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i wynosit 0,40. W praktyce laboratoryjnej wykazano jednak, ze staly stosunek L/S na poziomie
0,40 nie zapewnia odpowiedniej konsystencji masy geopolimerowej dla wszystkich wariantéw
kompozycyjnych. Celem etapu drugiego byla weryfikacja mozliwosci syntezy spoiw
geopolimerowych o zadanych proporcjach surowcéw oraz selekcja uzyskanych spoiw na
podstawie kryteriow wizualnych oraz teksturalnych (stopieni zespolenia spoiwa, jego
jednorodnos¢, obecnos¢ peknig¢ i poréw powietrznych oraz podatnos¢ do kruszenia).
Dodatkowo, weryfikacje ,,poprawnosci” zalozonego skladu spoiwa geopolimerowego,
Doktorantka dokonywala na podstawie wynikow wilasciwosci, takich jak: odpowiednia
konsystencja masy geopolimerowej (jednolita i gesta, umozliwiajaca tatwe przekladanie masy
do formy), zdolno$¢ mieszanki do utwardzenia w zadanych warunkach syntezy
(w 60°C przez 24h) oraz zdolno$¢ do tlatwego rozformowania stwardnialej pasty
geopolimerowej. Po weryfikacji wynikéw z etapu drugiego, wybrano 13 spoiw
geopolimerowych do dalszych badan.

W trzecim etapie badan, Doktorantka skoncentrowata si¢ na ocenie wilasciwosci 13
wybranych wariantéw spoiw geopolimerowych, obejmujacych: 2 spoiwa jednoskladnikowe
(popidt lotny wapienny Belchatéw i metakaolin), 6 spoiw na bazie dwoch skladnikdéw i 5 spoiw
czteroskltadnikowych. Autorka rozprawy doktorskiej wykonata bardzo obszerny program
badawczy, przeprowadzajagc miedzy innymi badania: wytrzymalo$ci na zginanie
i éciskanie, gestosci metodg piknometryczng, skladu chemicznego i fazowego, spektrometrii
w podczerwieni, sktadu ziarnowego metodg laserows, mikrostruktury metodg SEM, struktury
poréw metodg porozymetrii rtgciowej, nasigkliwosci, promieniotwdrczosdci i wymywalnosci
metali cigzkich, i1 zwigzkdw organicznych (np.: benzenu, toluenu, etylobenzenu
1 ksylenu). Ponadto, Pani mgr inz. Kinga Setlak przeprowadzila badania: odpornosci spoiw
geopolimerowych na cykle zamrazania/odmrazania (w zakresie od -40 do 80°C), odpornosci
na przyspieszone warunki starzenia, odpornosci na dzialanie $rodowisk kwasowych
(5% roztwory kwasow: azotowego, siarkowego i1 solnego), odpornosci na 5% roztwor
wodorotlenku sodu, odpornosci na dzialanie mgly solnej, odpornosci na $cieranie metoda
tarczy Bohmego oraz odpornosci na wysoka temperatur¢ (wygrzewanie 5 godzin w temp.
1000 °C).

Etap czwarty badan koncentrowal si¢ na zaprojektowaniu arkusza kalkulacyjnego,
majacego na celu opracowanie metodyki obliczen proporcji molowych giéwnych tlenkow,
dla uzyskanych spoiw geopolimerowych. W metodzie obliczeniowej korzystano w glownej
mierze ze skladu chemicznego surowcéw bazowych i aktywatora alkalicznego. Analiza

stosunkow molowych stanowi swego rodzaju wyznacznik przydatnosci spoiw
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geopolimerowych lub betonowych do ich dalszych zastosowan. Odpowiednie proporcje
gléwnych tlenkdw tj. NayO, SiO2, Al,O3 oraz H20, zapewniajg nie tylko prawidlowy przebieg
reakcji geopolimeryzacji, ale majg wpltyw na wlasciwosci mechaniczne 1 odporno$¢ chemiczng
spoiw geopolimerowych. W koncowej ocenie, na podstawie analizy wykresow
trojwymiarowych, przedstawiajgcych  zaleznosci migedzy  stosunkami  molowymi
(np. NaxO/Al03), wytrzymatoscia i czasem dojrzewania, Doktorantka do wyznaczenia
optymalnych stosunkéw molowych dla spoiw (tzw. model predykcyjny)), za punkt odniesienia
przyjela wytrzymatosé na $ciskanie powyzej 40 MPa, uzyskang przez spoiwa na przestrzeni
od 28 do 90 dni dojrzewania. W ramach tego etapu badan, Pani mgr inz. Kinga Setlak wykazata
nowe, optymalne stosunki molowe dla spoiw geopolimerowych opartych na wybranych
surowcach bazowych, analizowanych w pracy badawczej.

Nalezy podkresli¢, iz Pani mgr inz. Kinga Setlak realizowala szeroki i kompleksowy
program badan doswiadczalnych, przeprowadzony z wykorzystaniem nowoczesnych
i zaawansowanych metod analitycznych, takich jak: XRF, XRD, FTIR, SEM, BET,
porozymetria rigciowa, czy sorpcja fizyczna. Program ten obejmowal réwniez szczegétowe
badania wtasciwosci mechanicznych 1 $rodowiskowych materiatow, w tym analize
wytrzymatosci, nasigkliwosci, odpornosci chemicznej, termicznej i starzeniowej, a takze oceng
Scieralnosci oraz wymywalnosci zwigzkéw chemicznych. Tak kompleksowe podejscie
umozliwilo uzyskanie wszechstronnej i spdjnej oceny badanych materialéw, zapewniajac
solidna podstawe do formutowania wnioskow naukowych oraz dalszych badan w zakresie ich
zastosowan praktycznych. Pani mgr inz. Kinga Setlak w sposob rzetelny odniosta si¢ do
obowigzujgcych regulacji prawnych, uwzgledniajac zagadnienia zwigzane z rozréznieniem
statusu materiatéw jako odpadéw i produktow ubocznych. Przeanalizowane zostaly réwniez
wymagania dotyczace promieniotworczosci oraz wymywalnosci zwigzkéw chemicznych
w $wietle aktualnych rozporzadzen i norm. Taki sposdb prowadzenia badan pozwala na
kompleksowa ocen¢ wlasciwosci 1 potencjalu aplikacyjnego opracowanych spoiw
geopolimerowych oraz podkresla interdyscyplinarny charakter pracy i $wiadczy o $wiadomym
uwzglednieniu aspektow bezpieczenistwa i regulacji prawnych w kontekscie zastosowan
praktycznych.

Nalezy takze podkresli¢ wlasng inicjatywe badawczg Pani mgr inz. Kingi Setlak, ktéra
w ramach badan odpornosci spoiw geopolimerowych na mgle solng, przyspieszone starzenie,
czy nasigkliwos¢ zastosowata metody autorskie lub adekwatnie adaptowata procedury zawarte
w innych normach, wykazujac przy tym wysoki poziom samodzielnosci i innowacyjnosci

badawczej.
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Koncowa czesé rozprawy stanowi bibliografia, ktora liczy az 467 pozycji literaturowych

i zawierajg praktycznie wszystkie istotne pozycje dla rozpatrywanego obszaru wiedzy.

Podsumowujac te czgs¢ rozprawy stwierdzam, ze Pani mgr inz. Kinga Setlak wykazata sie

wysokimi kompetencjami w zakresie umiej¢tnosci precyzyjnego okreslenia problemu

naukowego, samodzielnego planowania i wykonywania badan naukowych, wnikliwego

interpretowania uzyskanych wynikéw badan oraz poprawnego formulowania wnioskow.

4. Uwagi krytyczne

W czgsci tej zawartem pewne swoje uwagi krytyczne, ktére nasunely mi sie w czasie recenzji

rozprawy. Sg one oczywiscie subiektywnym odczuciem recenzenta i jednoczesnie

zaproszeniem do dyskusji podczas publicznej obrony:

W analizowanej rozprawie doktorskiej zaobserwowano szereg nieprawidtowosci
stylistycznych, w tym licznych bledéw interpunkcyjnych, wplywajacych na plynne
przyswajanie tresci i precyzyjne zrozumienie wynikow badan. Nieprawidlowe stosowanie
znakéw interpunkcyjnych w duzej mierze ogranicza klarowno$¢ tekstu i prowadzi do
niejednoznacznych interpretacji.

»Druga gtéwng grupg wsrod materialow aktywowanych alkaliami sg uklady wysoko
wapniowe, w ktorych przewazajacym pierwiastkiem chemicznym jest tlenek wapnia
(Ca0)” (s. 16). CaO to oczywiscie zwigzek chemiczny.

»~Przewaznie sklad chemiczny prekursoréw cechuje si¢ wysokg zawartoscig SiO2 oraz
AlO3, a moga stanowic je takie materiaty jak: popioly lotne klasy F, tufy wulkaniczne, czy
metakaolin” (s. 16, 21). Obecnie nie ma popiotdow klasy F. Jest to stara, nieaktualna
klasytikacja popiotéw lotnych z 1979 roku. Obowigzujaca obecnie klasyfikacja popiotow
wapiennych podana jest w normie PN-EN 197-1.

Bardzo dziwny sklad popiotu lotnego wapiennego z Belchatowa, zastosowanego
w badaniach. Podczas badan w ramach projektu pt.: ,Innowacyjne spoiwa cementowe
i betony z wykorzystaniem popiotu lotnego wapiennego, przebadano ponad 120 probek
jednostkowych tego popiotu. Najmniejsza zawartoscig SiOz byto 28,6%, a najwiekszg SO3
bylo 6,17%. Skad u Pani taka probka (16,54% SiOz i 9,53 SO3)? Ponadto, czy tak duza
ilo¢ SO3 nie wptywa negatywnie na spoiwa geopolimerowe? (str. 84).

W pracy brak jest wynikéw dotyczacych stopnia przereagowania alkaliow w stosunku do

zastosowanych do aktywacji oraz wplywu roztworu alkalicznego, jakim aktywuje sig¢
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spoiwa geopolimerowe, na wymywalno$¢ alkaliéw z gotowego, stwardnialego wyrobu
(powstawanie wykwitow?).

e W pracy nie uwzgledniono obliczen emisji CO», zwigzanej z produkcja, na przyktad 1 tony
spoiwa geopolimerowego ani analizy poréwnawczej emisji COz, przypadajgcej na
jednostke betonu wykonanego z cementu portlandzkiego CEM 1 oraz betonu
geopolimerowego opartego na spoiwie geopolimerowym. Zdaniem recenzenta, w zwigzku
ze stosowaniem duzych ilosci aktywatora i wysoka temperatur¢ procesow
technologicznych, emisja CO2 dla betonu geopolimerowego bedzie wyzsza niz
w przypadku betonu z cementu portlandzkiego.

e Ponadto, w procesie wytwarzania spoiw geopolimerowych nalezy uwzgledni¢ wzgledy
ekonomiczne, wynikajace z wysokich kosztow krzemianu sodu i wodorotlenku sodu, ktére
w syntezie geopolimeréw zuzywane sg stosunkowo w duzych ilosciach. Warto rowniez
zwrocié uwage na zwickszenie bezpieczenstwa i higieny pracy z tymi roztworami.
Wymienione wyzej aspekty powoduja, zdaniem recenzenta, ze spoiwo geopolimerowe nie

jest obecnie konkurencja dla cementéw powszechnego uzytku.

5. Whniosek koncowy

Podsumowujac, stwierdzam, ze rozprawa doktorska Pani mgr inz. Kingi Setlak

pt. ,.Synteza spoiw geopolimerowych na bazie odpadoéw przemystowych” stanowi wartosciowe
i oryginalne osiggni¢cie naukowo-badawcze w dziedzinie inzynierii materialowej i fizyki,
a dodatkowo wpisuje sic w aspekty ochrony Srodowiska, zwigzane z zagospodarowaniem
odpadow.
Autorka rozprawy doktorskiej wykazata si¢ bardzo dobrg znajomoscia literatury przedmiotu,
wysokim poziomem przygotowania merytorycznego oraz rozwinigtymi umiej¢tnosciami
w zakresie samodzielnej analizy i interpretacji wynikow badan. Doktorantka sformutowata
oryginalny problem naukowy i poprzez realizacj¢ obszernego programu badawczego,
przedstawila jego rozwigzanie. Zdaniem recenzenta, zamierzony cel naukowy rozprawy
doktorskiej zostal osiggniety. Przeprowadzona analiza wynikoéw badan jest prawidlowa,
a wyciggniete na jej podstawie wnioski zostaty sformutowane poprawnie.

Uwagi sformulowane w toku recenzji nie podwazaja wartosci naukowe] pracy, lecz
przeciwnie, wskazuja na zlozonos¢ podejmowanej problematyki i $wiadcza o wysokim stopniu
zaawansowania badan. Stanowig one raczej sugestie do ewentualnego rozwiniecia niektorych
watkow w dalszych pracach naukowo-badawczych, wdrozeniowych lub publikacjach

naukowych. Rozprawa jest dobrze osadzona w aktualnym stanie wiedzy, obejmuje szerokie
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spektrum badan eksperymentalnych i wykazuje istotny potencjat aplikacyjny. Zidentyfikowane
ograniczenia wynikajg glownie z wlasciwosci zastosowanych materiatéw odpadowych oraz
braku ujednoliconych, normatywnych procedur badawczych dla geopolimerow, co jest
charakterystyczne dla tej dziedziny badan i nie obniza wartos$ci naukowej pracy.

Nalezy podkresli¢, ze Pani mgr inz. Kinga Setlak jako Doktorantka, osiggnela
imponujacy dorobek naukowy, odpowiadajacy wysokiemu poziomowi rozwoju naukowego
w swojej dziedzinie. Wymieniajagc niektére z nich: wspotautorka 39 publikac)i
w renomowanych czasopismach, uczestniczka w miedzynarodowych konferencjach krajowych
i zagranicznych, partycypujaca w 8 projektach naukowych, nalezy doda¢, iz taki dorobek
kwalifikuje juz do ubiegania si¢ o stopien doktora habilitowanego. Indeks Hircha wedtug Web
of Science Pani mgr inz. Kingi Setlak wynosi juz 10.

Biorgc powyzsze pod uwage, stwierdzam, ze praca Pani mgr inz. Kingi Setlak spelnia
wymagania stawiane rozprawom doktorskim, zgodnie z art. 187 ust. 1 ustawy Prawo
o Szkolnictwie Wyzszym i Nauce z dnia 18 lipca 2018 r. (Dz.U. z 2024 r. poz. 1517, z p6zn.
zm.). W zwigzku z tym, stawiam wniosek do Rady Wydzialu Inzynierii Materialowej
i Fizyki Politechniki Krakowskiej o dopuszczenie Pani mgr inz. Kingi Setlak do publiczne;j

obrony.
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