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R ecenzja

rozprawy dolctorskiej mgr Jana Kulika p.t. "'Studia nad
otrzymywaniem tlenku glinovego wysokiej czystosci
Qrzez rozki¥ad termiczny uwodnionego chlorku glinowego™.

Praca wykonana w Katedrze Chemii 1 Technologii Nieorga-
nicznej Politechniki Slaskiej*
Promotor pracys doc,dr inz.Tadeusz Pukas*

Jest faktem, :¢ w ostatnicli latach obserwuje sie w

a Swiecie przemystowym zwiekszong produkcje materiaddw o wy-
sokiej czystosci tak o charakterze metalicznym, jak tez
niemetalicznyn™ Badania nad tego r dzaju substancjami wy-
kazaly szereg bardzo ciekawych 1 nowych wlasnosci rdoznigcych
je pod wieloma wzgledami od tych samych substancji w stanie
zanieczyszczonym. Metale bardzo czyste wykazujg zwiekszone

- przewodnictwo elektryczne, odpormosé na korozje, inne lepsze
wlasnosci mechaniczne 1td, a zmiany tych wartosci sg tak
korzystne, ze opfaca sie i1ch produkcja* pomimo znacznie
timdnie jszej 1 kosztowniejszej technologii,
Te samre uwagi dotyczg tez metariadtow niemetavlicznych, m. Inn*
tlenku glinonego, ktérego_ produkcja gatunku o bardzo wyso-
kiej czystosci stala ,sie tematem recenzowanej pracy doktors-
kiej, Trojtlenek glinowy duzej czystosci charakteryzuje wy-
soka odpomosC temperaturona, dobra wytrzymadoSC mechanicz-
na, wysoldl modut elastycznosci itp, przy czym wartosci te
sg warunkoviane przede wszystkim odpowiednim stopniem czys-
tosci produktu™



Autor omawia szeroko w swej pracy zalety 1 zastosowanie
trojtlenku glinu wysokiej czystosci, jak tez znane 1 stosowane
metody wytwarzania tego zwigzku.

W czesci teoretycznej pracy Autor rozwingdk najnowsze
poglady na budowe krystalicznych form AlgQ~ w Swietle prac
Btumpfa 1 Rookby*ego, przy czym nalezy podkresli¢ fego wkasne
X)oglady na polimorfizm tego zwigzku, ktdre stanowig xewg syn-
teze i1stniejacych teorii uzupednionych wlasnymi badaniami.

Cenng wstawkg w czesci teoretycznej jest ombwienie za-
gadnienia wpdhywu milcrozanieczyszczeii na proceB tworzenia sie
syntetycznego AdgCU, Iub tez wytracania tego zwigzku np, z roz-
tworu chlorku glinovego*

W tej czesci pracy zostado omdwione zjawisko wspohwtracania *
sie zanieczyszczen podczas piocesu wysalania AICIN.6 HQO, a
nastepnie. rozkdad termiczny tego zwigzku glinu.

Autor zwracak uwage na datwosSC zanieczyszczenia produktu na
skutek 1ch przedostawania sie z tworzywa aparatur onego oraz
uzytych w procesie o&czyimikach.

W swej pracy Autor zastosowad metode wysalania AICIN.6 HYO 1
dlatego tez zajat sie blizej omOwieniem procesOw zanieczyszcza-
nia sie tego polproduktu w czasie wyakaa wysalania, jak tez

w czesci manualnej pracy przeprowadzid badania analityczne nad
zmianami  zawartosci mikrosladow \? czasie wysalania, dodajac w
tym celu odmienione 1losci zanieczyszczen. Co tych badan Autor
zastosowvat metode analizy speltc™najla/zbadania przebiegu
rozkdadu chlorku glino\vvego, jak tez stwlerdzenia Zachodzacych
zmian strukturalnych w tym czasie zaangazowad analize derywa-
tograficzng, dyfrakcje promieni X oraz mikroskopie elektronowg*



Wnikiem pracy bydo opracowanie metody otrzyaywania
$3-2°3 w PrGCGsi© vjysalania chllorku glinowego z roztworu wod-
nego przy pomocy chlorowodoru przy zastosowaniu odczynnikow-
najwyzszej czystosci.

Autor stwierdziC na podstawie badan analitycznych, ze w proce-
sie wysalania sSladowve zanieczyszczenia krzemu, b@EU 1 sodu
pozostaja w roztworze, natomiast usuniecie wspohwytracajgcych
sie nonow zelaza trojwartosciowego mozna najkorsystnieo prze-
provadzi¢ przez dodat”ek kupferosm, na skutek czego nastepuje
koprecypitacja obok pewnej 1losci trudno rozpuszczalnego
kompleksu glinowego tez kompleks zelazowy,

W roztworze silnie kwasnym wytrgca sie ilosciono trudno roz-
puszczalny kupferonian zelaza. Otrzymany chlorek glinowy, pod-
dany stopniono termicznemu rozkdadowi, wg badan Autora prze-
chodzi rézne fazy od rentgenograficznie bezpostaciowej do
wszystkich pieciu podanych przez Hookby*ego '‘przejsciowychll
odmian lirystalitow.

Se zmiany Autor obserwowad przy pomocy mikroskopu elektrono-
Wego.

Chronigc produkt przed wtdrnym zanieczyszczeniem Autor doszedd
do praktycznego wniosku, ze prazenie AICIM nalezy przeprowa-
dzad w tyglu z rekryetalizovanego trojtlenku. glinowego. Sto-
sujac tygle z innych tworzyw powoduje sie migracje niektorych
mikroskdadnikdw ze Scian tworzywa do preparatu, przy czym w
zaleznosci  od wzrostu temperatury obrobki, i1loSC zanieczysz-
czen migrujacych zwieksza sie, szczegbolnie zas takie skdadniki
Jjak miedz, b™r 1 krzem, 7

*/«



Otrzymany przez Autca preparat oclsecza sie w porownaniu

se znanym w Swiecie wzorcami rowmnie dobami wdasnosciami,

a na podstawie analizy spektralnej sumaryczna zawartoSC za—
nieczyszczali wniosta 1,10%%. niewgtpliwie ze wzgledu na
INno tez pozytywne cechy fizyczne 1 chemiczne, uzyskany tle-
ngk glinu powinien nadawaC sie do wyrobu ceramiki specjalnej,
sporzagzania, wzorcow dla analiz?/ spektralnej 1 innych pro-
dukcyi.

Recenzujacy, po zapoznaniu Sie z pracg sadzi, ze naste-
pujace zawarte w niej stwierdzenia, lub zwroty wymagajg wy-
Jasnien, i1lzupelnien, wzglednie poprawek:
1D str.8 - czy Autor jest pewny, ze tworzywo z jest
wyjatkowo odporme na dziakanie zasad 1 stopionych alkalii?
Bydoby dobrze zacytowaC zroddo literaturone w tej sprawie.

Go do odpormosci na Fluorowoddr niewgtpliwie tak, bo kwas ten
jest wyjatkono niebezpieczny dla tworzyw opartych na zwigzkach
krzemu.

2) 4,16 - czwarta linia od dolu - Najprawdopodobniej
stono “'szlraczym’* powinno byC zastapione ''shusznym'.

3 str.29 - Czy istotnie szybkoSC ogrzewania byda prowadzo-
na z taka precyzjo* 5,25°/1ain 1 jak Autor te precyzje zacho-
wadk?

4) str.43 - Czy Autor sprawdzit czystosC spektralng uzytego
grafitu RWA Firmy Blngadorf, bo jak z tresci pracy wnika,
grafit ten posiadat pewne 1losci zanieczyszczen, np. zelazem.
5 ewr fydaje sie, ze nalezaloby tez przedstawiC zestaw apa-
ratury, na jakiej prowadzono proces wysalania chlorku gli-

\ /.



nowego™ jak tez podac* a jakiego tworzywa byda ona zbudowa-
na* Mozna sie liczyC s tym, ze w tak silnie kwasnym Srodo-
wisku szkda, gatunkowo nawet dobre, mogg oddawaC mikro-
SIsStechlld., zanieczyszczajace krystalizujacy produkt.

Ogolnie biorac praca wykonana zostada bardzo staran-
nie 1 przy dobrym przygotowaniu teoretycznym Autora,
Swiadczy o tym bogaty zestaw zacytowanej literatury, liczacy
6" pozycji, w przewazajacej czesci prac oryginalnych#

Auta?, przy pomocy nowoczesnych metod badawczych, a szcze-
golni®© z dziedziny analizy instrurentalnej, przeprowadzi!
1 udowodhit shusznoSC wysunietej tezy odnosnie wAasciwej
technologii pro&hkcji AIO- o bardzo wysokiej czystosci,
2raca napisana jest jasno, zrozumiale 1 stylistycznie nie-
naganMe,

W oparciu o przepisy dotyczace prac doktorskich
stwierdzam, Ze recenzowana praca spednia wymagane warunki-
1 w 2\d,gadu z tym wnioskujg o dopuszczenie »gr—<?anK&*3*a
mgr Jana Kulika do jej publicznej obrony#



