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1. Informacje o autorze

1.1. Dane osobowe
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Miejsce pracy:
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1.2. Wyksztalcenie

1994- 1999

1999
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Dorota Majda
27.02.1974 Krakéw
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600 274 692

Uniwersytet Jagiellonski w Krakowie

Wydziat Chemii
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30-060 Krakow
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Studia magisterskie na Wydziale Chemii Uniwersytetu
Jagiellonskiego w Krakowie.

Kierunek: chemia.

Praca magisterska: ,Wtasciwosci fotofizyczne kumaryny
152” wykonana w Zespole Femtochemii.

Promotor: dr hab. Wtodzimierz Jarzeba.

Stopien naukowy: magister chemii.

Stacjonarne Studia Doktoranckie na Wydziale Chemii
Uniwersytetu Jagiellonskiego w Krakowie.

Praca doktorska: , Zastosowanie termograwimetrii
do badania sorpcji liniowych alkan6éw na wybranych
zeolitach” wykonana w Pracowni Analizy Termicznej
Srodowiskowego Laboratorium Analiz
Fizykochemicznych

i Badan Strukturalnych Uniwersytetu Jagiellonskiego.
Promotor: prof. dr hab. Roman Dziembaj

Stopien naukowy: doktor nauk chemicznych.



1.3. Zatrudnienie w jednostkach naukowych

10.2004 - 09.2008

10.2008 - obecnie

Uniwersytet Jagiellonski. Pracownia Analiz Termicznych
i Kalorymetrii. Srodowiskowe Laboratorium Analiz
Fizykochemicznych i Badan Strukturalnych.

Asystent naukowy.

Uniwersytet Jagiellonski w Krakowie. Pracownia Analiz
Termicznych i Kalorymetrii Srodowiskowego
Laboratorium Analiz Fizykochemicznych i Badan
Strukturalnych, przeksztatcona w Pracownie Analiz
Termicznych i Kalorymetrii Wydziatu Chemii.

Adiunkt naukowy.

1.4. Doswiadczenie naukowe w oSrodkach zagranicznych

2001/2002

2006

2006

2007

2016

Austria. Wieden. Technische Uniwersitat Wien.
“Characterization and modification of zeolites”.
3-miesieczny staz doktorancki, w ramach programu
TEMPUS, pod kierunkiem prof. H. Vinek.

Wielka Brytania. Cambridge. University of Cambridge.
»,Discovering new zeolite structures”.
1-miesieczny staz pod kierunkiem prof. ]. Klinowskiego

Wielka Brytania. Milton Keynes. The Open University.
,Properties of Giant Zeolite Crystals”.

2-miesieczny staz pod kierunkiem dra Richarda Waltona.
Stypendium w ramach programu Young Scientists
Programme organizowanego przez British Council we
wspotpracy z Ministerstwem Edukacji i Szkolnictwa
Wyzszego.

Wielka Brytania. Cambridge oraz Londyn. University of
Cambridge oraz The Royal Institution of Great Britain.
»,Enumeration of hypothetical zeolitic frameworks”
1-miesieczny staz pod kierunkiem prof. ]. Klinowskiego
oraz dra Roberta Bella.

Finlandia. Kuopio. University of Eastern Finland.
“New approach to determine cartilage pore size
distribution: NaCl-thermoporometry”
4-miesieczny staz w zespole prof. V-P. Lehto.



2. Wskazanie osiggniecia naukowego stanowiagcego podstawe
wniosku habilitacyjnego

Osiggniecie naukowe stanowi cykl siedmiu publikacji potaczonych tematycznie
2.1. Tytul osiagniecia naukowego

Rozwéj termoporozymetrii jako metody badania materiatbw mezoporowatych

2.2. Cykl publikacji wchodzacych w sklad osiagniecia naukowego

H1. D. Majdal, W. Makowski, M. Manko, “Pore size distribution of micelle-templated
silicas studied by thermoporosimetry using water and n-heptane” Journal of
Thermal Analysis and Calorimetry 109 (2012) 663-669
[F=1.982 MNiSW=20 Cytowan?: 10
Udzial wlasny 85%: Koncepcja badan, zaplanowania i wykonanie wszystkich
pomiaréw termoporozymetrycznych, interpretacja wynikéw, dyskusja korelacji
miedzy wynikami TPM, a wynikami z innych metod, napisanie wstepnej wersji
catosci artykutu oraz wykonanie wszystkich ilustracji, redakcja catosci,
korespondencja z redaktorem czasopisma i recenzentami.

H2: D. Majdal, W. Makowski M. Marko, K. Mlekodaj, A. Michalik-Zym, B.D.
Napruszewska, M. Zimowska, E.M. Serwicka “Porosity characterization of SBA-15
silicas with thermoporosimetry of water and n-alkanes - The effect of the probe
liquid nature” Microporous and Mesoporous Materials 201 (2015) 141-150
IF=3.349 MNiSW =35 Cytowan: 3

Udzial wlasny 70%: Koncepcja badan, zaplanowania i wykonanie wszystkich
pomiaréw termoporozymetrycznych, interpretacja wynikéw, dyskusja korelacji
miedzy wynikami TPM, a wynikami z innych metod, napisanie wstepnej wersji
cato$ci artykutu oraz wykonanie wszystkich ilustracji, redakcja catosci,
korespondencja z redaktorem czasopisma i recenzentami.

H3: D. Majdal, A. Korzeniowska, W. Makowski, A. Michalik-Zym, B. D. Napruszewska,
M. Zimowska, E. M. Serwicka, ,Thermoporosimetry of n-alkanes for
characterization of mesoporous SBA-15 silicas - refinement of methodology”
Microporous and Mesoporous Materials 222 (2016) 33-43
IF = 3.349 MNiSW =35 Cytowan: 3
Udzial wiasny 70%: Koncepcja badan, zaplanowania i wykonanie wszystkich
pomiaréw termoporozymetrycznych, interpretacja wynikow, dyskusja korelacji
miedzy wynikami TPM, a wynikami z innych metod, napisanie wstepnej wersji
catosci artykutu oraz wykonanie wszystkich ilustracji, redakcja catosci,
korespondencja z redaktorem czasopisma i recenzentami.

! Autor korespondencyjny. Przy kazdej z publikacji podano warto$¢ wspétczynnika

oddziatywania IF oraz warto$ci punktéw MNiSW z roku wydania publikacji.
> Cytowania wg Web of Science z 2 lutego 2017



H4: D. Majdal, K. Tarach, K. Géra-Marek, A. Michalik-Zym, B. D. Napruszewska, M.
Zimowska, E. M. Serwicka, “Thermoporosimetry of n-alkanes for characterization
of mesoporous SBA-15 silicas - towards deeper understanding the effect of the
probe liquid nature”, Microporous and Mesoporous Materials 226 (2016) 25-33
IF = 3.349 MNiSW =35 Cytowan: 2
Udzial wiasny 70%: Koncepcja badan, zaplanowania i wykonanie wszystkich
pomiaréw termoporozymetrycznych, interpretacja wynikéw, dyskusja korelacji
miedzy wynikami TPM a wynikami z innych metod, napisanie wstepnej wersji
catosci artykutu oraz wykonanie wszystkich ilustracji, redakcja catosci,
korespondencja z redaktorem czasopisma i recenzentami.

H5: D. Majdal, M. Zimowska, K. Tarach, K. Géra-Marek, B. D. Napruszewska, A.
Michalik-Zym, “Water thermoporosimetry as a tool of characterization of the
textural parameters of mesoporous materials. Refinement of the methodology”.
Journal of Thermal Analysis and Calorimetry, 127 (2017) 207-220
IF=1.781 MNiSW =20 Cytowan: 0
Udzial wlasny 75%: Koncepcja badan, zaplanowania i wykonanie wszystkich
pomiaréw termoporozymetrycznych, interpretacja wynikéw, dyskusja korelacji
miedzy wynikami TPM, a wynikami z innych metod, napisanie wstepnej wersji
catosci artykutu oraz wykonanie wszystkich ilustracji, redakcja catosci,
korespondencja z redaktorem czasopisma i recenzentami.

H6: D. Majdal, B. D. Napruszewska, M. Zimowska, W. Makowski, “Porosity of SBA-15
after functionalization of the surface with aminosilanes”, Microporous and
Mesoporous Materials 234 (2016) 98-106
IF = 3.349 MNiSW =35 Cytowan: 0

Udzial wlasny 80%: Koncepcja badan, zaplanowania i wykonanie wszystkich
pomiaréw termoporozymetrycznych oraz interpretacja wynikow, zaplanowanie,
wykonanie oraz dyskusja wynikéw termograwimetrycznych, dyskusja korelacji
miedzy wszystkimi wynikami, napisanie wstepnej wersji catosci artykutu oraz
wykonanie wszystkich ilustracji, redakcja catosci, korespondencja z redaktorem
czasopisma i recenzentami.

H7: D. Majda?, A. Bhattarai, J. Riikonen, B. D. Napruszewska, M. Zimowska, A.
Michalik-Zym, ]J. Téyras and V-P. Lehto!, “New approach for determining cartilage
pore size distribution: NaCl-thermoporometry”, Microporous and Mesoporous
Materials 241 (2017) 238-245
IF = 3.349 MNiSW =35 Cytowan: 0
Udzial wiasny 65%: Zaplanowania i wykonanie wszystkich pomiaréw
termoporozymetrycznych, zaréwno dla chrzastek jak i dla modelowej
krzemionki, oraz interpretacja otrzymanych wynikéw. Zaproponowanie 4.5%
NaCl jako czasteczki - sondy. Napisanie wstepnej wers;ji cato$ci artykutu oraz
wykonanie ilustracji, redakcja catosci, korespondencja z redaktorem czasopisma
i recenzentami.



Podsumowanie

Publikacje wchodzace w skiad zaprezentowanego powyzej cyklu charakteryzujg sie
wskaznikami scjentometrycznymi o nastepujacych wartosciach:

e sumaryczny wspotczynnik oddziatywania IF: 20.508
e S$rednia warto$¢ IF: 2.930
e sumaryczna punktacja MNiSW: 215

e S$rednia liczna punktow MNiSW: 30.7

2.3. Omowienie celu i najwazniejszych wynikow osiagniecia
naukowego

W niniejszym rozdziale przedstawiono krétkq charakterystyke najwazniejszych aspektéw
osiggniecia naukowego, stanowigcego podstawe wniosku habilitacyjnego. Dla przejrzystosci
w opisie pominieto odnosniki literaturowe, dotyczgce metod czy wynikéw. Mozna je znalez¢
w oryginalnych publikacjach, ktérych ten opis dotyczy.

2.3.1. Wstep

Ze wzgledu na stale wzrastajace zainteresowanie materiatami porowatymi
coraz istotniejsza staje sie doktadna ich charakterystyka, obejmujaca okreslenie
rozktadu rozmiaru poréw, ich ksztattu i objetosSci, potaczen miedzy porami oraz
powierzchni wiasciwej danego materiatu. Najczesciej stosowane analityczne metody
badania materiatéw porowatych mozna podzieli¢ na trzy kategorie: mikroskopia
(SEM, TEM), rentgenografia strukturalna (XRD) oraz metody zwigzane ze zjawiskiem
wypetniania poréw - porozymetria rteciowa i techniki oparte na pomiarach izoterm
adsorpcji/desorpcji azotu czy argonu. Pomimo tego, Ze zaréwno porozymetria
rteciowa jak i metody adopcji azotu sg znane i od lat szeroko stosowane, nie sg one
pozbawione swoich ograniczen.

W porozymetrii rteciowej wykorzystuje sie toksyczna rte¢. Prébka musi by¢
doktadnie wysuszona, poniewaz rte¢ nie zastgpi obecnej w porach wilgoci, co moze
prowadzi¢ do btedéw interpretacyjnych. Powoduje to utrudnienia w charakterystyce
materiatéw hydrofilowych. Dodatkowo, wysokie cisnienie rteci moze deformowac lub
catkowicie zniszczy¢ pory, zwlaszcza w przypadku materiatéw miekkich, np. papieru
lub membran. Metody porozymetrii gazowej oparte s3 na wzajemnej zalezno$ci
miedzy ciatem statym, ciecza i gazem znajdujacymi sie w stanie réwnowagi
miedzyfazowej. Kluczowg role w tych zjawiskach odgrywa zmiana napiecia
powierzchniowego przy przejsciu z jednej fazy do drugiej, spowodowana zmianami
temperatury czy ciSnienia, a takze wystepowanie zjawiska kondensacji kapilarne;j.
Metody te nie uwzgledniajg jednak faktu, ze wtasciwosci cieczy zamknietej w porach
moga by¢ inne od tych, ktére opisuja ciecz w stanie wolnym. Ponadto, w pomiarach
izotermy adsorpcji, przy niskim ci$nieniu cieczy zapeiniane s3 tylko najmniejsze pory,
duze za$ moga zosta¢ pominiete. Natomiast przebieg izotermy desorpcji moze by¢
zaklécony przez samga strukture poréw: niskie ciSnienie powoduje szybkie
wydostawanie sie czgsteczek cieczy z porow otwartych, jednak tej samej wielkosci



pory potaczone z powierzchniag systemem waskich kanatéw pozostaja dtuzej
wypelnione. To zmienia ksztalt rozktadu objetosci poréw. Dodatkowo zaréwno
porozymetria rteciowa jak i metody adsorpcji azotu wymagaja specjalistycznego
sprzetu, dilugiego czasu przygotowania préobki i kilkunastogodzinnego pomiaru.
Nie mozna przy ich pomocy bada¢ zwigzkéw nietrwatych termicznie oraz takich,
w ktérych kanaty czy pory wypelnione sg woda.

Metoda, ktéra wydaje sie by¢ wolna od ww. ograniczen jest
termoporozymetria (TPM). Jest to metoda oznaczania rozmiar6w poréw oparta na
réznicy miedzy temperaturg topnienia (krzepniecia) substancji zamknietej w porach
i znajdujacej sie na zewnatrz. Zréznicowanie wartosci tych temperatur wynika
z faktu, Ze temperatura przejsScia fazowego ciecz-cialo state jest uzalezniona od
promienia krzywizny powierzchni styku obu faz. W przypadku cieczy zamknietej
w porze powierzchnia ta jest jasno okre$lona i $ciSle zalezna od rozmiaru poru,
zgodnie z rownaniem Gibbsa-Thomsona:

_Jlo dA | (dA K
pAH AV T dV R

gdzie AT to réznica temperatur topnienia cieczy zamknietej w porach i cieczy

AT=T-T,= (1)

znajdujacej sie na zewnatrz, To - temperatura topnienia cieczy, yis - napiecie
powierzchniowe, p — gestos$¢, Ah - ciepto topnienia, dA/dV - krzywizna powierzchni
styku ciata statego i cieczy, rowna 1/r dla poréw cylindrycznych oraz 2/r dla
sferycznych.

Metoda TPM jest bardzo prosta w stosowaniu, jest szybka i wzglednie tania,
bowiem nie wymaga specjalnej aparatury, wystarczy réznicowy kalorymetr
skaningowy (DSC). Dodanie wybranej cieczy do niewielkiej ilosci prébki (ok. 2 mg)
i pomiar temperatury topnienia badz krzepniecia wystarczaja do uzyskania cennych
informacji o porowatos$ci badanego materiatu.

Pomimo tych zalet, termoporozymetria nie jest metoda powszechnie
wykorzystywana. Wynika to przede wszystkim z faktu, Ze technika ta moze by¢
stosowana, jesli wartosci oraz zalezno$ci temperaturowe okre$lonych parametrow
cieczy (napiecia powierzchniowego, ciepta topnienia, gestos$ci) znane s3 a priori.
Wartosci tych parametréw sg rzadko podawane w literaturze, co powoduje trudnosci
interpretacyjne. Ponadto wiadomo, ze na Sciankach poru zawsze pozostaje warstwa
niezamarzajacej cieczy (t). Rzeczywisty promien poru (Ry) trzeba okresli¢ zatem jako:

K
R, =— +t 2
AT (2)

p

Oznaczenie wielkoSci t stanowi dodatkowag trudno$¢ w termoporozymetrii.
Rozwigzaniem obu tych problemdw jest kalibracja metody przy pomocy substancji
referencyjnej, ktorej porowatos¢ zostata wczesniej okreSlona innymi metodami. W
literaturze mozna znaleZ¢ przyktady réwnan kalibracyjnych otrzymanych dla r6znych
substancji, niestety nie ma spdjnosci miedzy nimi i do tej pory nieznane sg powody,
dla ktérych wyniki badan TPM uzyskane w réznych laboratoriach sg rézne.



Osiggniecie = naukowe, stanowigce podstawe mojego  wniosku
habilitacyjnego, poSwiecone zostato rozwojowi termoporozymetrii, prowadzacemu
do zweryfikowania i opracowania standardowej procedury badawczej
i interpretacyjnej tej metody.

Cykl stanowigcy osiggniecie habilitacyjne obejmuje 7 publikacji, powstatych
w latach 2012-2017, dotyczacych mozliwosci wykorzystania termoporozymetrii
jako efektywnego narzedzia dedykowanemu badaniom porowatoSci materiatéw
mezoporowatych. W publikacjach przedstawiono takze doktadng charakterystyke
parametrow wptywajacych na wyniki. Powstanie tych publikacji przyczynito sie do
rozwoju termoporozymetrii, zwiekszajac tym samym spektrum metod stosowanych
do charakterystyki materiatbw mezoporowatych. Badania byty finansowane przez
Narodowe Centrum Nauki w ramach programu ,0PUS4" (2012/07/B/ST5/00911).

2.3.2. Cele badawcze

Celem badan byto zweryfikowanie i opracowanie standardowej procedury badawczej
i interpretacyjnej termoporozymetrii przez:
o poréwnanie parametrow porowatosci uzyskanych metoda TPM z wynikami
otrzymanymi innymi metodami. OkreSlenie przyczyn rozbieznoSci;
. systematyczne badania wptywu doboru parametréw eksperymentalnych
(szybkoSci ogrzewania i chtodzenia prébki oraz stosunku ilosci
zastosowanej cieczy do masy fazy statej) na otrzymane wyniki;

o okreSlenie optymalnych parametréw prowadzenia doswiadczen -
standaryzacja metody;

. interpretacja zjawisk zachodzacych wewnatrz poréw;

. okreslenie znaczenia oddziatywania cieczy ze $ciankami poréw;

. wyznaczenie réwnan Kkalibracyjnych dla n-alkanéw oraz wody w oparciu

o badania z wykorzystaniem modelowych materiatéw krzemionkowych;
. zastosowanie TPM do badania materiatéw mezoporowatych, ktérych
badania innymi metodami sg utrudnione;

2.3.3. Porownanie parametrow porowatosci uzyskanych
metoda termoporozymetrii z wynikami otrzymanymi
innymi metodami. Okreslenie przyczyn rozbieznosci

Termoporozymetria z wykorzystaniem wody i n-heptanu jako cieczy
wypetniajgcej pory zostata zastosowana do badania porowatoSci materiatow
krzemionkowych, zsyntezowanych z wykorzystaniem micelarnego templatu (H1).
Materialy MCM-41, HMS, SBA-15 oraz materiat MCM-41/TMB wytworzony przy
zastosowaniu 1,3,5-trimetylobenzenu, zostaty po syntezie scharakteryzowane przy
pomocy sorpcji azotu oraz metoda réwnowagowej temperaturowej desorpcji
i adsorpcji n-nonanu (rys. 1). Wyniki sorpcji potwierdzity obecno$¢ mezoporéw
w kazdym z materiatéw oraz wzrost Srednicy porow od MCM-41 (3.7 nm) do MCM-
41/TMB (11.2 nm).
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Rys. 1. Charakterystyka porowatosci krzemionek uzyskana przy pomocy sorpcji azotu (N2 at 77K) oraz
metodq réwnowagowej desorpcji i adsorpcji n-nonanu (QE-TPDA nonane)

Na profilach réznicowej kalorymetrii skaningowej (DSC), obrazujgcych
przebieg topnienia wody oraz n-heptanu wypetniajacych pory badanych krzemionek,
widoczne s3 dwa rodzaje pikéw (Rys. 2). Piki niskotemperaturowe obrazuja

topnienie substancji wewnatrz poréw, wysokotemperaturowe - poza porami.
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Rys. 2. Profile DSC topnienia wody (a) i n-heptanu (b) w porach badanych krzemionek

Otrzymane profile DSC pozwalajg na zréznicowanie wielko$¢ poréw - im mniejsze
pory, tym wieksza roznica temperatur topnienia substancji w porach i poza nimi.
Woda lepiej nadaje sie jako sonda do badania materiatdow o matym rozmiarze porow,
poniewaz zbyt niska topnienia n-heptanu nie

zarejestrowanie wyraznego piku topnienia w porach materiatu MCM-41.

temperatura pozwala na

Uzyskanie profilu rozktadu wielkosSci poréw (PSD) z krzywej DSC wigze sie
z koniecznoScig przeliczenia wartoSci temperatury (z osi x) na $rednice porow D,
z wykorzystaniem rownania Gibbsa-Thomsona lub réwnania opartego na kalibracji,
a takze wartosci ciepta (z osi y) na objetos$¢, przy zastosowaniu zmierzonej uprzednio

entalpii topnienia substancji poza porami oraz jej gestosci. Do interpretacji wynikow



uzyskanych z pomiaréw DSC dla badanych krzemionek zastosowano najczesciej
wykorzystywane réwnania kalibracyjne, dostepne w literaturze.

Otrzymane profile, w zestawieniu z wynikami uzyskanymi z sorpcji azotu oraz

réwnowagowej temperaturowej desorpcji i adsorpcji n-nonanu, zostaty
przedstawione na rysunku 3.
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Rys. 3. Poréwnanie profili PSD otrzymanych na podstawie TPM z uzyciem wody (niebieskie krzywe), TPM
z wykorzystaniem n-heptanu (krzywe zielone), z wynikami sorpcji azotu z uzyciem formalizmu BJH
(krzywe czarne) oraz formalizmu KJSi (krzywe fioletowe), a takze QE-TPDA (krzywe czerwone).

W oparciu o uzyskane wyniki wyciggnieto nastepujace wnioski:

Profile PSD majg podobny przebieg, niezaleznie od stosowanej metody;
Srednice poréw uzyskane z TPM dla materiatéw o matych porach (MCM-41,
HMS) s3 bardziej zblizone do wynikéw otrzymanych z sorpcji azotu w oparciu
o formalizm BJH, niz o bardziej doktadny model zaproponowany przez Kruka-
Jaronca-Sayari’ego (K]Si).

Dla materiatu o wiekszych porach, srednice poréw uzyskane z metody TPM
wykorzystujacej wode jako sonde s3 zblizone do wynikéw BJH, ale mniejsze
niz z KJSi, podczas gdy TMP wykorzystujgca n-heptan daje wyniki takie same
(SBA-15) lub wieksze (MCM-41/TMB) niz rezultaty otrzymane z modelu K]JSi.
Intensywnos$¢ pikow PSD uzyskanych metodami TPM jest 30% mniejsza niz
otrzymanych z pozostatych metod.

Roéwnania wykorzystane do obliczen nie daja wiarygodnych wynikow.
Przyczyny rozbieznoS$ci wymagaja wyjasnien w konteks$cie dalszych badan.
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W dalszych badaniach skupiono sie na okresleniu roli doboru cieczy - sondy
do pomiaréw termoporozymetrycznych. Przy pomocy TPM z wykorzystaniem wody
i liniowych alkanéw (n-heksan i n-heptan) zbadano porowato$¢ serii modelowych
krzemionek typu SBA-15, roznigcych sie wielkos$cig poréow (H2). Krzemionki SBA-15
zostaly wybrane jako materiaty modelowe ze wzgledu na ich jednorodng strukture
poréw oraz wysoka stabilno$¢. Natomiast, wybdr cieczy zostal podyktowany ich
réznorodnymi  wtasciwosciami  fizyko-chemicznymi, zwlaszcza  rdéznicami
w rozmiarze czasteczki oraz polarnosci. Ponadto, wybranie n-heksanu i n-heptanu
dato mozliwo$¢ weryfikacji przypuszczenia, Ze alkany o parzystej i nieparzystej ilosci
atomow w czgasteczce mogg zachowywac sie inaczej wewnatrz porow krzemionki,
a przez to wptywac na parametry porowatos$ci otrzymane metodg TPM.

Po syntezie, otrzymane materialy SBA-15, nazwane S1-S5, zostaty poddane
charakterystyce fizykochemicznej przy pomocy dyfrakcji rentgenowskiej (XRD-
SAXS), mikroskopii elektronowej (SEM/TEM), réwnowagowej temperaturowej
desorpcji i adsorpcji n-nonanu (QE-TPDA) oraz sorpcji azotu (N:z). Wykonane
pomiary potwierdzily obecno$¢ w strukturze krzemionek mezoporéw o dobrze
uporzadkowanej strukturze oraz rosngcym rozmiarze poréw od S1 do S5.

Profile rozktadu wielkosci poréw uzyskane z sorpcji azotu, z wykorzystaniem
formalizmu NLDFT, oraz termoporozymetrii z uzyciem wody, n-heksanu i n-heptanu
jako czasteczek sond, przedstawiono na rysunku 4.
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Rys. 4. Poréwnanie profili PSD otrzymanych dla krzemionek SBA-15 rézniqcych sie rozmiarem poréw na
podstawie sorpcji azotu (a), TPM z uzyciem wody (b), n-heksanu (c) oraz n-heptanu (d).
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Do interpretacji wynikdw uzyskanych z pomiar6w DSC z wuzyciem wody
wykorzystano poprzednio stosowane rownanie kalibracyjne, w przypadku gdy
czasteczkami sondy byty alkany zastosowano réwnanie Gibbsa-Thomsona.

Widoczne na rysunku 4 profile PSD uzyskane przy pomocy sorpcji azotu oraz
TPM maja podobny przebieg, niezaleznie od uzytej czasteczki sondy. Rozktady PSD
dla materiatéw o duzych porach (krzywe niebieskie i granatowe) uzyskane w oparciu
o TPM wody i n-heptanu pokrywaja sie ze sobg, wykazuja jednak rdéznice gdy
stosowany byt n-heksan. Zjawisko to pozwala wnioskowa¢ o odmiennym charakterze
przebiegu Kkrzepniecia/topnienia n-heptanu i n-heksanu wewnatrz porow
krzemionki. Zatem przebieg profili PSD uzyskany z termoporozymetrii zalezy nie
tylko od architektury poréw ale takze od zastosowanej czasteczki sondy.

Poréwnanie wartoSci $rednicy oraz objetoSci poréw otrzymanych réznymi
metodami (Rys. 5) pozwolito wyciagna¢ nastepujace wnioski:

* Doboér cieczy istotnie wptywa na L[F—TPuno —
wyniki otrzymane metoda TPM; B 3) /. /'

* Wartosci $rednicy poréw uzyskane N i -
metodg TPM z uzyciem wody i n- gL " XRD
heksanu  wykazuja t¢ sama E .f . —
tendencje co wyniki sorpcji azotu, = 7} -/ .
ale wartoSci liczbowe s3 zanizone; 6 / :/

+ Srednice poréw uzyskane z TPM °r '%-7
z uzyciem n-heptanu s3g znacznie i : s : s
zawyzone dla materiatéw o duzych ! ¥ Sa:me * >
porach;

* Objetosci poréw otrzymane z TPM 121 ) .
wykazujg te samg tendencje co 1wk . .

wyniki sorpcji azotu, ale wartoSci
liczbowe s3g znacznie zanizone;

* Obnizone wartosci objetosci
sugeruj3 istotny wplyw 04}

T'

]

—s—TPMH,0

;- —=—TPM nC8
1

—mu—TPM nC7

LN

oddzialywania cieczy wypemniajgce;j

02}

C 1 s . - —=a—QE-TPDA
pory z ich Sciankami; —=—NL-DFT
o . . . . 0.0 L L L !
* Rodznice miedzy profilami PSD oraz st s2 s3 s4 55

Sample

wartosciami  Srednicy i objgtosci Rys. 5. Poréwnanie srednicy (a) i objetosci poréw (b)

porow otrzymanymi z nC6- i nC7-  serii krzemionek SBA-15 uzyskanych na podstawie

TPM $wiadcza o innym sposobie sorpcji azotu (rézowa), QE-TPDA (niebieska), TPM
z uzyciem wody (zielona), n-heksanu (czarna) oraz

wypetniania poré6w przez oba n-heptanu (czerwona krzywa).

alkany. Moze to wynikac albo

z roznicy w upakowaniu alkan6w o parzystej i nieparzystej iloSci atomoéw wegla
w czasteczce wewnatrz poréw SBA-15 jak tez z réznicy w ich oddziatywaniu ze
Sciankami poréw. Ten aspekt wymaga dalszych badan 1 zostanie
przedyskutowany w dalszej cze$ci autoreferatu.
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Ztozonos$¢ wynikow uzyskanych w pomiarach termoporozymetrycznych
z wykorzystaniem n-alkanéw, stanowita motywacje moich dalszych badan.
W pierwszej kolejnosci dotyczytly one okre$lenia wptywu warunkow
eksperymentalnych na uzyskane wyniki, nastepnie prowadzone badania pozwolity na
interpretacje obserwowanych zjawisk.

2.3.4. Termoporozymetria z uzyciem n-alkanow

Podobnie jak w poprzedniej cze$ci pracy, takze tym razem badania oparto
o serie modelowych krzemionek typu SBA-15 (H3). Materialy modelowe (M1-M8),
ktérych ilo$¢ zwiekszono do o$miu struktur, réznigcych sie wielko$cia poréw,
scharakteryzowano w spos6b opisany uprzednio. n-Heksan, n-heptan oraz n-oktan
zostaly wybrane jako czasteczki sondy ze wzgledu na ich wzglednie mate rozmiary,
odpowiednig warto$¢ temperatury topnienia jak i przebiegu samego procesu
topnienia. Wykorzystanie alkanéw o matej iloSci atoméw wegla n w czasteczce (n<6)
nie jest mozliwe - pierwsza ciecz w tym szeregu (pentan) ma temperature topnienia
ponizej zakresu pracy aparatury. Wykorzystanie alkané6w o n>8 niesie ze sobg inne
komplikacje - poczawszy od n-nanonu, alkany wykazujg ztoZony przebieg topnienia
ze wzgledu na pojawiajacg sie metastabilng faze plastyczng, ktéra utrudnia
interpretacje wynikéw uzyskanych metoda termoporozymetrii.
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Rys. 6. Krzywe DSC topnienia alkanéw wewngqtrz SBA-15 (a), poréwnanie profili PSD otrzymanych
po chtodzeniu prébki z szybkosciq 10 i 2K/min (b), poréwnanie profili PSD otrzymanych po ogrzewaniu probki
z szybkosciq 1 i 2K/min (c), poréwnanie profili PSD otrzymanych podczas réznych eksperymentéw (d).
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Krzywg DSC topnienia wybranych alkanéw wewnatrz struktury SBA-15
przedstawiono na rysunku 6a, natomiast przyktadowe profile PSD uzyskane
z krzywych DSC - na rysunkach 6b-d. Do obliczenn wykorzystano réwnanie Gibbsa-
Thomsona przy uzyciu parametréw dla ciektych alkanow.

Na rysunkach 6b i 6c przedstawiono wyniki badania wptywu szybkosci
ogrzewania i szybkosci chtodzenia probki na otrzymane parametry porowatosci.
Niewtasciwy dobdr tego parametru moze istotnie wptywa¢ na wyniki. Zbyt wolne
chtodzenie moze wywotywac¢ migracje czasteczek na zewnatrz poréw, natomiast zbyt
szybkie moze przyczyniac sie do powstania niejednorodnej fazy krystalicznej, a tym
samym skutkowa¢ uzyskiwaniem niepowtarzalnych wynikow. Wybrane do badan
dwa tempa chtodzenia probki - 10K/min oraz 2K/min dobrze oddaja réznice
w dynamice procesu zamarzania, a jednocze$nie pozwalajg zaobserwowac jej wptyw
na rezultaty pomiaréw porowatosci uzyskanych metoda TPM. W badaniach wptywu
szybkosSci ogrzewania takze zastosowano dwa tempa: 2K/min oraz znacznie
wolniejsze 1/min. Im wolniejsze tempo ogrzewania tym blizej do oczekiwanych
warunkéow réwnowagowych. Z drugiej strony, gdy szybko$¢ ogrzewania jest zbyt
mata stosunek sygnatu DSC do szumu jest duzy i pojawiaja sie trudnosci
interpretacyjne, a takze ro$nie czas analizy, a tym samym jej koszty.

Rozktady wielko$ci poréw uzyskane dla probki schtodzonej z szybkoScig
10K/min sa identyczne z uzyskanymi dla materialu chtodzonemu z szybkoscia
2K/min, niezaleznie od stosowanego alkanu (rys. 6b). To oznacza, Ze szybkos$¢
chtodzenia wybrana do eksperymentéw nie wplywa na przebieg profili PSD. Do
podobnych wnioskéw prowadzi analiza wptywu szybkoSci ogrzewania: widoczne na
rys. 6¢ profile PSD sg identyczne, niezaleznie od tego, czy prébka byta ogrzewana z
szybkoscig 1K/min czy 2K/min. Najbardziej optymalne warunki to zatem takie, w
ktérych prébka jest chtodzona z szybkosciag 10K/min, a nastepnie ogrzewana z
szybkoscia 2K/min. Stosowanie tych parametréw pozwala na uzyskanie
powtarzalnych wynikéw (Rys. 6d).

Kolejnym parametrem eksperymentalnym, ktéry wptywa na przebieg profili
PSD jest stosunek masy cieczy i probki badanej (1/m) wzietych do pomiaréw.
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Rys. 7. Profile rozktadu wielkosci poréw PSD otrzymane przy wykorzystaniu n-heptanu (nC7-TPM)
oraz n-oktanu (nC8-TPM) jako cieczy wypetniajqgcej pory SBA-15, przy réznej wartosci stosunku ilosci cieczy
do ilosci materiatu statego (1I/m) wykorzystywanych podczas eksperymentow.
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Zauwazono, ze warto$¢ 1/m znaczaco wplywa na wyniki uzyskiwane z TPM, gdy
cieczg wypetniajaca pory jest alkan o parzystej liczbie atomoéw wegla w czasteczce.
Dla n-heksanu i n-oktanu zmniejszanie wartosci 1/m powoduje powstawania
asymetrii, a nawet rozdwojenia piku ilustrujacego rozktad wielkosci porow. Przyktad
takiego rozdwojenia pokazano dla n-oktanu na rysunku 7. Dla pomiaréw
prowadzonych z uzyciem n-heptanu, podobnych zjawisk nie zaobserwowano.

Przed podjeciem proby interpretacji ztozonego przebiegu profili PSD
uzyskanych w oparciu o TPM wykorzystujaca parzyste alkany, zbadano wptyw
parametru l/m na warto$ci liczbowe $rednicy (D) i objetoSci porow (V) dla
wszystkich badanych krzemionek oraz wszystkich stosowanych alkanéw.
Systematyczne badania zalezno$ci warto$ci D oraz V od wartosci 1/m, ktérych
przyktady przedstawiono na rysunku 8, pozwolity stwierdzi¢, ze dla materiatéw o
porach o $rednicy do 10 nm, warto$ci D otrzymane z TPM alkanéw s3 praktycznie
niezalezne od stosunku ilosci cieczy do ilosci badanego materiatu. Dla krzemionek o
wiekszych porach najwiekszy wptyw 1/m na parametr D obserwuje sie w sytuacji, gdy
stosowang sondg jest czasteczka n-heksanu, najmniejszy - n-heptanu. Podobnie w
przypadku wartoSci objetosci poréw, najwieksza zalezno$¢ wynikéw od parametru
1/m obserwuje sie dla n-heksanu.
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Rys. 8. Zaleznosci srednicy porow (a, b) oraz objetosci poréw (c, d) uzyskane z pomiaréow TPM
wykorzystujgcych n-heksan (krzywe czarne), n-heptan (krzywe czerwone) oraz n-oktan (krzywe zielone)
dla SBA-15, ktérych srednice porow otrzymane z pomiarow sorpcji azotu przy wykorzystaniu modelu
NLDFT byty réwne 7.2 nm (a, c) lub 11.3 nm (b, d).
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Wyniki przedstawione powyzej pozwalajg stwierdzi¢, Ze najbardziej
rekomendowanym zwigzkiem z szeregu alkandéw, ktéry moze by¢ wykorzystywany
jako sonda w pomiarach termoporozymetrycznych jest n-heptan. Parametry
porowatosci uzyskane z TPM z uzyciem n-heptanu s najmniej zalezne od warunkow
prowadzenia eksperymentu, a profile rozktadu wielkosci poréw maja jednorodny
przebieg, niezaleznie od iloSci odczynnikéw stosowanych podczas badan.

W celu znalezienia ré6wnan kalibracyjnych, ktére pozwolityby na interpretacje
wynikow uzyskanych z TPM z uzyciem n-heptanu, do wynikéw eksperymentalnych,
laczacych Srednice poréw otrzymane z sorpcji azotu z odwrotnos$cig temperatury
topnienia n-heptanu wewnatrz SBA-15, dopasowano nieliniowg funkcje (Rys. 9a).

Wykazatam, Ze wynikajgce z réwnania [ a) pp
Gibbsa-Thomsona zatozenie liniowej
zalezno$ci rozmiaru poréw od réznicy

temperatur nie jest spetnione (niebieska

E
linia na rysunku 9a). Nowe réwnanie = 10
kalibracyjne pozwala na uzyskiwanie o
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objetosci. W celu uzyskania réwnania i
kalibracyjnego, pozwalajacego na 14

wyliczenie wartos$ci objetoSci poréw, 13t b)
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v [em*/g)

nC7-TPM

kalibracyjng zastosowano do wynikow

uzyskanych z zastosowanie n-oktanu, Rys. 9. Dopasowanie funkcji do zaleznosci srednicy

porow krzemionek SBA-15 uzyskanych z sorpcji
jako cieczy wypetniajacej pory badanego azotu od odwrotnosci temperatury topnienia

materialu. Mimo tego, ze zachowanie n- n-heksanu wewnqtrz ich poréw (a). Zaleznos¢

Kkt t . st objetosci poréw uzyskana z sorpcji azotu od tej
oktanu —wewnalrz — mezoporow  )es uzyskanej z nC7-TPM (b). Linie czerwone -

bardziej wuzaleznione od stosowanej dopasowane funkcje, linia niebieska - ilustracja
procedury pomiarowej, alkan ten ma réwnania Gibbsa-Thomsona.
znacznie wyzszg temperature topnienia,
co sprawia, ze moze by¢ stosowany takze w przypadku, gdy zakres pracy aparatury
DSC nie osigga temperatur potrzebnych do zarejestrowania przebiegu topnienia
n-heptanu.

Uprzednio wspomniano, Ze istniejg istotne réznice w przebiegu topnienia
n-heksanu, n-heptanu i n-oktanu wewnatrz materiatow porowatych. Dalsza czes¢
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badan poswiecono zatem interpretacji obserwowanych réznic w przebiegu topnienia
alkandw wewnagtrz poréw krzemionki SBA-15 o roéznej wielkosci poréw (H4).
Przebieg topnienia substancji znajdujacej sie wewnatrz poréw jest uzalezniony
zarowno od wielkoSci tych poréw jak i oddziatywan, ktére zachodzg miedzy
czasteczkami substancji, a S$ciankami poréw. Oddzialywania te, w przypadku
amorficznej krzemionki SBA-15 mogga zachodzi¢ za posSrednictwem grup
silanolowych. W celu zbadania, czy obserwowane réznice w zachowaniu alkanéw
0 parzystej i nieparzystej iloSci atomow wegla w czasteczce wynikajg z réznic w
sposobie ich oddziatywania ze $ciankami poréw, zastosowano technike spektroskopii
w podczerwieni (IR).

Istnieje kilka rodzajéw grup silanolowych, ktére mozna rozrézni¢ na podstawie
potozenia pasma na widmie IR. Izolowane grupy Si-OH sa reprezentowane przez
pasmo przy liczbie falowej 3745 cm-1, dwie grupy silanolowe zwigzane wigzaniem
wodorowym (wicynalne) - przy 3720 cm-1, natomiast obecno$¢ pasm przy 3680 oraz
3550 cm Swiadczy o obecnosci silanoli silniej usieciowanych. Tylko silanole
izolowane i wicynalne stanowig potencjalne centra adsorpcji dla czasteczek sond.
Silanole o znacznie wyzZszym stopniu zwigzania oddziatywaniami wodorowymi zdaja
sie by¢ obojetne na tego typu oddziatywania. Widma IR uzyskane dla badanych
materiatéw SBA-15 potwierdzaja ten trend (Rys. 10). Sorpcja alkanéw na krzemionce
o duzych porach (M7) powoduje zanik 3745

pasma pochodzgcego od izolowanych a) ksmo M7 ‘A=1'0
silanoli (3745 cm-1) oraz pojawienie sie J O
nowego pasma przy czestosci 3700 nce RT
=50em” 3690 nCé -115°C
(nC6) lub 3697 cm1 (nC7). Wielkos$¢ 2697
przesuniecia wskazuje na powstawanie j nC7 RT
oddziatywan van der Waalsa miedzy j 3687 nCr
izolowanymi silanolami (dipol), a j \ . . \ ‘
czasteczkami heksanu lub heptanu - o o - = - =
(dipol indukowany). Schtodzenie prébki b) M1 A=0 5
do temperatury do -115 dla n-heksanu J\—m
i -105 °C dla n-heptanu powoduje dalsze 3640 nC6 RT ——
przesuniecie pasma, spowodowane T /\ ! nCé -170°C
oddzialywaniami van der Waalsa A‘\ nc7  RT
miedzy czasteczkami alkanu w stanie 7 /\ nC7  -145°C
statym. Widmo IR dla SBA-15 przed 7/\
wypelnieniem poréw alkanem . ] . ‘ ‘
potwierdza, ze efekty widoczne na - e ey - =
rysunku 10a wynikaja z oddzialywan Rys. 10. Réznicowe widma IR grup silanolowych
alkanow ze Sciankami porow. obecnych w SBA-15 o duzych (a) i matych porach (b)
Obecno$¢ czagsteczek alkanéw wewnagtrz po sorpcji n-heksanu i n-heptanu w réznych

kanatéw materialu o mniejszych porach temperaturach.

(M1, rys. 10b) powoduje podobne przesuniecie zar6wno pasm pochodzacych od
izolowanych jak i wicynalnych grup silanolowych.

17



Przedstawione powyzej wyniki, a takze analiza pasm odzwierciedlajacych
deformacje grup metylowych i metylenowych w alkanach w czasie ich krystalizacji
wewnatrz SBA-15, pozwolity stwierdzi¢, ze oddziatywania miedzy $cianami porow,
a czasteczkami wypeitniajacych je alkan6w nie s3 odpowiedzialne za obserwowane
réznice w profilach topnienia n-heksanu i n-heptanu wewnatrz poréw krzemionki.
Badania IR pozwolity na wnioskowanie, Ze oddzialywanie miedzy izolowanymi
czy wicynalnymi grupami silanolowymi, a czgsteczkami weglowodoré6w ma miejsce,
niemniej oddziatywania te okazaty sie by¢ tego samego typu niezaleznie od dtugosci
fancucha weglowego stosowanego alkanu. To oznacza, ze oddziatywanie sonda-grupy
Si-OH mezoporowatej krzemionki nie stanowi przyczyny rozdwojenia profilu PSD
obserwowanego dla SBA-15 badanych metodg termoporozymetrii przy uzyciu
alkanéw o parzystej ilosci atoméw wegle w czasteczce, gdy warto$¢ 1/m jest niska.
Wyzej wspomiany efekt moze wynikac¢ albo z niepelnego wypetnienia poréw, albo
z roéznego sposobu upakowania czasteczek alkanu wewnatrz poréw Kkrzemionki.
Obliczenia wykorzystujace dane otrzymane z pomiaréw sorpcji azotu pokazaty, ze
wszystkie pomiary TPM byly wykonywane przy catkowitym wypetieniu poréw,
zatem zlozony przebieg profili PSD musi by¢ spowodowany zréznicowanym
upakowaniem czasteczek alkanu wewnatrz poréw.

Rozdwojony pik na krzywej topnienia n-heksanu i n-oktanu, a takze wynikajacy
z niego ztozony profil PSD (rys. 7), sugeruje wystepowanie wewnatrz poréw SBA-15
dwéch faz statych rézniagcych sie wtasciwosciami. Gdy stosunek ilosci cieczy do ciata
statego jest maty, udziat fazy o wiekszym stopniu uporzadkowania jest wiekszy.
Stopienie tej fazy wymaga dostarczenia wiekszej energii, dlatego pojawiajacy sie
dodatkowy pik, jest przesuniety w strone wyzszych temperatur na krzywej DSC.
Dodatkowy pik zanika wraz ze wzrostem warto$ci parametru 1/m. Pojawienie sie
dwéch faz w czasie zamarzania cieczy wewnatrz poréw mozna wyttumaczy¢
réznicami w warunkach, w ktérych zachodzi krystalizacja. Gdy ilo$¢ cieczy uzytej do
eksperymentu jest duza, wszystkie pory sg nie tylko catkowicie wypetnione, ale takze
przykryte warstwa cieczy znajdujaca sie poza nimi. W takiej sytuacji krystalizacja
zachodzi w warunkach obniZonego ci$nienia, poniewaz tworzace sie ciato state ma
mniejszg objeto$¢ niz odpowiadajgca mu ciecz. Gdy 1/m jest mate, wieksza czes$¢
porow pozostaje nieprzyKkryta warstwg cieczy, a przejscie fazowe zachodzi w nich w
warunkach niezmienionego ci$nienia. Ta druga sytuacja faworyzuje utworzenie
bardziej zwartej struktury wewnatrz porow.

Aby odpowiedzie¢ na pytanie dlaczego obecno$¢ dwoéch faz nie jest
obserwowana w przypadku stosowania n-heptanu jako czgsteczki sondy w badaniach
TPM, wykonano pomiary z zastosowaniem zatrzymanego topnienia. W pomiarach
tych, probke schtodzono do odpowiednio niskiej temperatury, potem ogrzano do
temperatury, w ktorej substancja w porach ulegta roztopieniu, a poza porami
pozostata w stanie statym (pierwsze topnienie), a nastepnie ponownie schtodzono
i drugi raz ogrzano (drugie topnienie). Wyniki zestawiona na rysunku 11.
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Wynika z nich, Ze przebieg pierwszego 0.00
topnienia jest rozny od drugiego tylko w
przypadku alkanéw o parzystej liczbie
atoméw wegla w czasteczce. W czasie ich
pierwszego zamarzania wewnatrz porow

-0.05

-0.10

-0.15

Heat flow [Wig]

SBA-15 powstaje faza o nizszym stopniu
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w strukturze zostaje zachowany. Gdy
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krystalizacja zaczyna sie od innego etapu.
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W efekcie profil DSC drugiego topnienia
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wskazuje na wiekszy udziat fazy bardziej
upakowanej, niz to bylo obserwowane

poprzednio. Topnienie n-heptanu 7412 110 108 -106  -104 -102  -100 -98
wewnatrz kanatéw krzemionki SBA-15 jest rre
mniej ztozone i niezalezne od historii

0.0

nC8
termicznej probki. Krzywe DSC nie

wskazujag na wystepowanie dwoch faz o
réznym stopniu upakowania czasteczek
wewnatrz poréw, tworzy sie tylko jedna
faza, o niskim stopniu upakowania.
PowyZsze obserwacje potwierdzajg wybor
n-heptanu jako najlepszego zwigzku z . [ . , ‘ l .
L. , . 80 78 76 -74 72 -7T0 68  -66
liniowych alkan6w do wykorzystywania w T[C)

roli Sondy podczas pomiaréw TPM. Rys. 11. Profile DSC topnienia n-heksanu (a),
n-heptanu (b) oraz n-oktanu (c) w porach SBA-15

podczas pierwszego (krzywe czarne) i drugiego
(krzywe czerwone) topnienia
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2.3.5. Termoporozymetria z uzyciem wody

Termoporozymetria z uzyciem wody jako czasteczki sondy ma szczegdlne
znaczenie aplikacyjne. Metoda ta, jako jedyna, moze by¢ stosowana do badania
porowatos$ci materiatow, ktorych struktura ulega degradacji w czasie suszenia.
Wobec tej istotnej zalety wody jako sondy w TPM pojawia sie jednak koniecznos¢
opracowania standardowej procedury tak dos$wiadczalnej jak i interpretacyjnej.
Temu wtasnie zagadnieniu poswiecony byt kolejny etap badan stanowigcych moje
osiggniecie habilitacyjne (H5).
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Podobnie jak poprzednio, w celu opracowania optymalnej procedury
eksperymentalnej wykonano serie pomiaréw dla modelowych krzemionek SBA-15,
ktore pozwolily okresli¢c wpltyw szybkosci chtodzenia i ogrzewania prébki, a takze
stosunku ilosci cieczy do masy badanego materialu, na uzyskane profile topnienia
wody w porach. Otrzymane wyniki pozwolily na stwierdzenie, Ze dobor szybkosci
chtodzenia i ogrzewanie probki nie wplywa rezultaty pomiaréw DSC i na
zarekomendowanie szybkos$ci chilodzenia 10K/min oraz szybkosSci ogrzewania
2K/min jako optymalnych do badan TPM.

0.0

Wptyw  stosunku ilosci cieczy
i badanego materiatu (I/m) na uzyskane

0.1 profile topnienia, okazat sie istotny.

g Chociaz pozycja piku ilustrujgcego
g 02 topnienie wody w porach o malej
g $rednicy, praktycznie nie zmienia sie
-0.3

wraz ze wzrostem l/m, to zmniejszenie

intensywnoSci tego piku jest wyraZnie

R 5 >0 o5 7o widoczne (Rys. 12 a, b). Zmiany w
Tra intensywnoSci sugeruja, Ze ilo$¢ wody,

ktéra nie zamarza wewnatrz poréw w
czasie chtodzenia zalezy nie tylko od
temperatury, ale takze od wartosci
parametru I/m. Im wieksza warto$¢ 1/m
tym wiecej wody pozostaje w stanie
mniej skondensowanym. Wyniki obliczen
grubo$ci warstwy niezamarzajacej w
porach SBA-15 potwierdzily te hipoteze.
e P = r - Dla krzemionek o duzych porach
T°C] (Rys. 12c) zalezno$¢ potozenia oraz
intensywnoSci piku topnienia wody w ich
wnetrzu jest mata, co jest zgodne z
przypuszczeniem, Ze wplyw grubosci
warstwy niezamarzajgcej na warto$ci
wielko$ci poréw dla materiatéw o duzych

Heat flow [W/g]'

2k

Heat flow [W/g]

——1im =1.88 . .
porach jest nieznaczny.
—1m=7.93 ‘s a
3t Obserwowane roznice w iloSci
wody, ktéra nie ulega krystalizacji w
4 N L r Y porach SBA-15 o wzglednie matej

T°C) $rednicy, wynikajg albo z oddziatywan
Rys. 12. Profile DSC topnienia lodu w porach SBA- ~ czasteczek wody ze Sciankami porow,

150 $rednicy 5.1 nm (a), 7.0 nm (b) oraz 11.3 nm albo/i z réznicy w warunkach, w ktérych
(c) otrzymane dla réznych wartosci l/m. . . N
zachodzi proces krystalizacji.

Do zbadania oddziatywania jakie zachodzi miedzy grupami silanolowymi,
obecnych w porach krzemionki, a woda do nich wprowadzong, zastosowano

20



spektroskopie w podczerwieni. Poniewaz wigzanie wodorowe, tworzgce sie miedzy
protonem wody i tlenem grupy silanolowej jest znacznie silniejsze niz wzajemne
oddziatywanie miedzy czasteczkami wody, mozliwe jest okres$lenie interakcji miedzy
woda a silanolami na podstawie obserwacji odpowiednich pasm IR.

W zaleznos$ci od sSrednicy mezoporéw badane materiaty SBA-15 zawierajg
rézne typy grup silanolowych (Rys. 13). We wszystkich krzemionkach najwiecej jest
izolowanych grup silanolowych, natomiast ilo$¢ silanoli wzajemnie potgczonych
wigzaniem wodorowym jest najwieksza dla materiatbw o najmniejszych porach
i maleje stopniowo wraz ze wzrostem ich wielko$ci. Wygrzewanie probki w
temperaturze 650 °C powoduje redukcje ilosci silanoli zwigzanych wodorowo,
niewptywa natomiast na populacje silanoli izolowanych (Rys.13a, linia szara).

Niezaleznie od wielko$ci poréw, a tym samym ilo$ci poszczegdlnych rodzajéw
grup silanolowych obecnych w porach sorpcja wody skutkuje powstawaniem
wigzania wodorowego miedzy czgsteczkami wody, a grupami silanolowymi; jako
wynik tego oddziatywania w widmach IR pojawiaja sie szerokie intensywne pasma o
nizszej czestosci. (Rys. 13b). Obserwacja to pozwala na wnioskowanie, Ze $cianki
porow krzemionki SBA-15 silnie oddziatuja z zaadsorbowang w nich woda
niezaleznie od wielkos$ci poréw co moze istotnie wpltywaé¢ na grubos$¢ warstwy
niezamarzajacej. Gdy parametr 1/m ma duza warto$¢, wszystkie pory s przykryte
warstwg cieczy. W takich warunkach krystalizacja wody w porach zachodzi w
warunkach podwyzszonego ci$nienia, ze wzgledu na to, Ze powstajacy 16d ma wieksza
objetos$¢ niz woda, wypetniajgca pory. Tym samym zwieksza sie ilo$¢ czasteczek
wody, wchodzacych w interakcje ze Sciankami poréw i nieulegajacych krystalizacji.
Gdy czes$¢ poréw pozostaje odkrytych (mate 1/m), zamarzanie zachodzi w warunkach
normalnego ci$nienia i grubo$¢ warstwy wody niezamarzajacej jest mniejsza.

3745 3720
s wos] D)
a) 3550
™~ D=11.3nm
\
J\ e
] D=7.0nm
J | T D = 5.1 nm, 650°C
D=5.1nm,
|
\-—~\ D=5.1nm

L 1 1 1 ]
| | | | | |

RoD;  'aroq 3600., 300 8400 3800 3600 3400 4 3200 3000 2800
v/cm v/cm

Rys. 13. Widma IR grup silanolowych obecnych w porach SBA-15 o réznej srednicy (a),rézZnicowe widma
IR grup silanolowych po adsorpcji wody (b).
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Zbadanie natury grup silanolowych wystepujacych w porach SBA-15 oraz
zrozumienie sposobu ich oddzialywania z czasteczkami wody, pozwolito takze na
wyttumaczenie réznic w profilu przebiegu topnienia wody w porach krzemionki
wygrzewanej wczesniej w réznych temperaturach. Wptyw temperatury wstepnego
wygrzewania probki jest niezwykle wazny w pomiarach TPM z uzyciem wody,
poniewaz najbardziej oczekiwang sytuacja jest taka, w ktdérej wstepne wygrzewanie
probki w ogdle nie jest konieczne.

Profile topnienia wody w porach SBA-15 o réznej Srednicy otrzymane dla
krzemionki uprzednio wygrzewanej w temperaturze 400 °C oraz w 650 °C w
poréwnaniu do krzemionki nieogrzewanej przed wprowadzeniem wody do jej
kanatéw, przedstawiono na rysunku 14. Najwieksze réznice widoczne sg w przebiegu
profili uzyskanych dla SBA-15 o najmniejszych porach (rys. 14a). Dla materialu o
duzych porach wygrzewanie nie wptywa na rejestrowane krzywe DSC: wygrzewanie
w 400 °C prowadzi do praktycznie takich samych wynikéw jak w przypadku prébki
niewygrzewanej (Rys. 14b). Oznacza to, ze obecno$¢ zwigzanych wodorowo grup
silanolowych (wygrzewanie krzemionki SBA-15 w 400 °C nie powoduje zmniejszenia
ich ilosci, w przeciwienstwie do wygrzewania w 650°C) sprzyja badaniom TPM,
a wstepne wygrzewanie probki jest nie tylko niekonieczne, ale i niewskazane.
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Rys. 14. Profile DSC topnienia lodu w porach krzemionki o Srednicy poréw 7 nm (a) oraz 11.3 nm (b)
wygrzewanych wstepnie w réznych temperaturach. Dopasowanie funkcji nieliniowej do zaleznosci Srednicy
poréw uzyskanych z pomiaréw sorpcji azotu do odwrotnosci temperatur topnienia wody w ich wnetrzu (c).

Dopasowanie funkcji liniowej do zaleznosci objetosci poréw otrzymanych z pomiaréw sorpcji azotu od
odpowiadajqcych im wartosci uzyskanych metodq TPM wody (d).
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W oparciu o uzyskane wyniki badan, zaproponowano optymalng procedure
eksperymentalng oraz przeprowadzono kalibracje metody TPM z uzyciem wody w
oparciu o serie siedmiu mezoporowatych krzemionek SBA-15, roéznigcych sie
rozmiarem poréw. Podobnie jak w przypadku TPM wykorzystujacej n-heptan, do
wynikow eksperymentalnych, taczacych Srednice poréw otrzymane z sorpcji azotu z
odwrotnos$cia temperatury topnienia n-heptanu wewnatrz SBA-15, dopasowano
nieliniowg funkcje (Rys. 14c), natomiast do zalezno$ci wartosci objetosci porow
uzyskanych metoda sorpcji azotu od odpowiadajacych im wartoS$ci uzyskanych z
termoporozymetrii wody dopasowano funkcje liniowag (Rys. 14d). Pordwnanie
wynikéw badania porowato$ci innego materiatu otrzymanych na podstawie TPM z
wykorzystaniem nowych réwnan kalibracyjnych z wynikami opartymi o réwnania
dostepne w literaturze pozwolito stwierdzi¢, Ze nowe rdéwnania najlepiej
odzwierciedlaja wyniki otrzymane metoda sorpcji azotu.

Dalsza cze$¢ pracy posSwiecono zastosowaniu termoporozymetrii do badania
materiatéw tatwo degradowalnych w kontekscie ich porowatosci, a ktére trudno jest
charakteryzowac¢ innymi metodami, ze wzgledu na ich niskg odporno$¢ termiczna.

2.3.6. Zastosowanie termoporozymetrii do badania materialow
nietrwatlych termicznie

Funkcjonalizowanie mezoporowatych krzemionek poprzez wprowadzenie
czastek organicznych pozwala na uzyskanie materiatéw, ktérych wtasciwosci moga
by¢ szeroko wykorzystywane w wielu dziedzinach. Konieczna jest jednak
wcze$niejsza charakterystyka ich porowatosci, utrudniona przez to, Ze materiaty te sg
zwyKkle nietrwate termicznie. Zastosowanie termoporozymetrii wody i n-heptanu do
badan porowatosci krzemionek SBA-15 przed i po ich funkcjonalizowaniu przy
pomocy amin, pozwolito stwierdzi¢, ze TPM z uzyciem wody najlepiej pozwala
zarejestrowac mate roznice porowatosci i daje najlepsze wyniki w najkrétszym czasie
(H6).

Krzemionka SBA-15, syntezowana trzykrotnie, wg tej samej procedury, zostata
nastepnie funkcjonalizowana przy pomocy trzech réznych amin. Materiat oznaczony
jako F1 zostat funkcjonalizowany przez wszczepienie 3-aminopropyltrietoksysilanu,
F2 przy zastosowaniu 3-aminopropyltrimetoksysilanu, natomiast F3 przy uzyciu
N-(2-aminoetyl)-3(trimetoksysilyl)propylaminy.

Wedtug wynikéw uzyskanych metoda sorpcji azotu, profile rozktadu porow
materiatdw wyjSciowych sg praktycznie identyczne, podczas gdy odpowiadajgce im
wyniki otrzymane z uzyciem TPM wody wyraznie wskazujg na istniejace miedzy
preparatami roznice (Rys. 15a, b). Takze pordwnanie rezultatow uzyskanych dla
krzemionek przed i po ich funkcjonalizowaniu, pokazujg, ze TPM wody znacznie
lepiej odzwierciedla subtelne roznice w wielkosci porow badanych materiatéow (Rys.
15 ¢, d). Inne metody, takze termoporozymetria wykorzystujaca n-heptan jako sonde,
okazaly sie mniej czute. Dodatkowo fakt, ze tylko w przypadku stosowania H,0-TPM
do charakterystyki materiatu, probka przed pomiarem nie musi by¢ poddawana
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zadnym modyfikacjom, czyni metode termoporozymetrii z uzyciem wody najbardziej
rekomendowang do badan porowato$ci materiatéw funkcjonalizowanych.
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Rys. 15. Profile PSD otrzymane dla SBA-15 z wykorzystaniem sorpcji azotu (a) oraz TMP z uzyciem wody
(b). Poréwnanie profili PSD przed i po funkcjonalizowaniu krzemionki F3 aminosilanem,otrzymane w
oparciu o sorpcje azotu (c) oraz TPM z uzyciem wody (d).

2.3.7. Zastosowanie do badania

chrzastek

termoporozymetrii porowatosci

Analiza porowatos$ci materiatéw biologicznych stanowi duze wyzwanie, wobec
faktu iz materiaty te sg wrazliwe nie tylko na suszenie ale i zmiany sktadu cieczy
znajdujacej sie w ich wnetrzu. Wiadomo, Ze chrzastki sg porowate oraz, ze
porowato$¢ ta zmienia sie wraz z poziomem degradacji tkanki. Znalezienie skutecznej
metody charakterystyki porowato$ci chrzastek mogtoby przyczyni¢ sie do
zwiekszenia mozliwosSci diagnostycznych przez utatwienie poszukiwania nowych
kontrastow, stosowanych w tomografii komputerowej czy obrazowaniu rezonansem
magnetycznym. Jednak nie jest to proste zadanie.

Chrzastki sktadajg sie gtownie z sieci widkien kolagenowych, miedzy ktorymi
znajduje sie przestrzen wypelniona wodg, zawierajgca chondrocyty, proteoglikany
oraz roznorakie jony. Struktura porowata jest zatem niejednorodna i niejasno
okreSlona, poza tym zmienia sie lub catkiem zanika w czasie suszenia. Badanie jej
przy pomocy klasycznych metod analizy nie jest mozliwe, termoporozymetria
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natomiast wydaje sie by¢ jedyna metoda, pozwalajaca na tego typu charakterystyke.
Dlatego dalsza cze$¢ mojej pracy poswiecitam temu zagadnieniu (H7).
Woda okazata sie nieskuteczna jako

sonda do badania chrzastek przy G0 ey 7
pomocy TPM. Chrzastka zanurzona w :’
wodzie zmienia bowiem swojg objetos¢ :
(puchnie), a co za tym idzie, jej %
sz . . . . 3 -0.5-
porowato$¢ takze sie zmienia. Dlatego = gy S
pierwsza cze$¢ badan poswiecono 2 Chrzastiaw:
. . . . s ——0.9% Na
znalezieniu odpowiedniej sondy. — 8% NaCl M
Najlepszym kandydatem, ze wzgledu na —222; Egg:
1 1.0 T i T T T
naturalne wystepowanie w tkankach o g o T 5

organizmoéw  zywych, byt roztwér

chlorku sodu. Roztwoér ten, jak kazdy 0.0 T
eutektyk, ma  zlozony  przebieg b) '
topnienia. Dwa piki wystepujace na o 07
krzywej DSC (Rys. 16 a) ilustrujg =

L. . . 2 -0.2-
odpowiednio topnienie fazy hydrohalitu 2 Chrzastiaw:

© ——0.9% Na

(pik przy ok. -20 °C) oraz fazy lodu (pik £ .| ——28%NacCi
przy 0 °C). Zauwazono, ze na piku _3:222 EZS}
topnienie hydrohalitu pojawia sie -0.4 -
dodatkowe ramie lub osobny pik, gdy ey T S Y R P S
stezenie soli, w ktorej zanurzona byta TG

chrzastka, ]eét ?deVYl-ednlo _WySOklei_' Rys. 16. Profile DSC zdrowej chrzgstki zanurzonej w
Dalsze rozwazania mozliwych interakcji  roztworze NaCl o réznym stezeniu, w poréwnaniu do

miedzy czastkami wchodzacymi w sktad pr Z;i’\’ﬁf;{gg;fj’;’ggﬁi%gi; f&i%ul\éagf)’(a)'
tkanki chrzastki, a jonami sodu i chloru

pozwolity na stwierdzenie, Zze dodatkowe ramie odzwierciedla topnienie fazy
hydrohalitu wewnatrz poréw chrzastki, a tym samym pozwala na charakterystyke
porowato$ci tej tkanki przy pomocy termoporozymetrii. IloSciowa interpretacja
wynikéw pomiaréw uzyskanych z TPM przy uzyciu 4.5% roztworu NaCl jako sondy,
byta mozliwa po przeprowadzonej przeze mnie wstepnej Kkalibracji metody.
Wykonano jg w oparciu o wcze$niejsze doswiadczenie i stosowane uprzednio
modelowe krzemionki SBA-15. Otrzymane réwnanie kalibracyjne zastosowano do
okreslenia porowatosci chrzgstek zdrowych oraz tkanek zniszczonych mechanicznie
i enzymatycznie (Rys. 17).

Uzyskane  wyniki badania porowatos$ci chrzastek z  wykorzystaniem
termoporozymetrii potwierdzajg hipoteze, ze porowato$¢ chrzgstek rosnie w wyniku
degradacji - najwiekszg porowato$¢ wykazaly chrzastki zniszczone enzymatycznie.
Szeroki profil rozktadu wielkoSci poréw wskazuje na niejednorodnos$¢ badanego
materiatu. Otrzymane rezultaty korespondujg z danymi literaturowymi dotyczacymi
porowatosci struktur ztozonych z wiékien kolagenu.
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Rys. 17. Profile DSC otrzymane dla chrzgstki zdrowej, zniszczonej mechanicznie oraz enzymatycznie po
zanurzeniu w 4.5% roztworze NaCl w poréwnaniu do krzywej DSC dla samego roztworu (a). Rozktady
wielkosci poréw (PSD) otrzymane na podstawie TPM z wykorzystaniem 4.5% NaCl (b).

Mozliwo$¢ badania porowatosci chrzastek moze zaowocowaé odkryciem
nowych materiatéw kontrastowych do stosowania w tomografii komputerowej czy
obrazowaniu rezonansem magnetycznym. Jednak zaproponowana metoda
termoporozymetrii z uzyciem NaCl-TPM moze przyczyni¢ sie nie tylko do
zwiekszenia mozliwosci diagnostycznych uszkodzonych chrzastek, ale takze do
badania porowato$ci innych materiatéw biologicznych, jesli pory w nich wystepujace
nie sg zbyt mate.

2.4. Podsumowanie osiagniecia naukowego

Przedstawione wyniki ukazuja ogromne mozliwosci zastosowania TPM do
charakterystyki materiatéw porowatych, wskazujac jednocze$nie Kkoniecznos$¢
stosowania metod komplementarnych, w celu pelniejszej charakterystyki badanych
zwigzkow. Dla substancji nietrwalych termicznie termoporozymetria okazuje sie
jedyng metoda mozliwg do zastosowania. Opisane tutaj osiggniecie naukowe moze
przyczyni¢ sie do rozpowszechnienia termoporozymetrii i uczynienia z niej
standardowego sposobu badania porowato$ci. Wyniki pracy mozna podsumowac
nastepujaco:

Znaczacy wktad w rozwoj termoporozymetrii (TPM), przez:

1. Pokazanie kluczowej roli doboru cieczy wykorzystywanej do pomiarow TPM.

2. OkreSlenie parametréw wptywajacych na wyniki pomiarow TPM oraz
zaproponowanie optymalnej procedury doSwiadczalnej dla pomiarow TPM

z wykorzystaniem n-alkan6w oraz wody;

3. OkreSlenie mozliwosci wykorzystania n-alkandéw jako czasteczek sond

w pomiarach TPM oraz wybor n-heptanu jako najbardziej rekomendowanego

zwigzku z tego szeregu;
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4. Zaproponowanie interpretacji ztozonego przebiegu topnienia alkan6w oraz
wody w porach krzemionki SBA-15;

5. Przeprowadzenie kalibracji dla termoporozymetrii z wykorzystaniem
alkanéw oraz wody w oparciu o serie porowatych krzemionek SBA-15 o
znanej wielko$ci poréw, a takze znalezienie empirycznych réwnan
kalibracyjnych pozwalajacych na szersze wykorzystanie metody TPM;

[I. Wykazanie zalet TPM w stosunku do tradycyjnych metod badania porowatosci

[1L.

w odniesieniu do modyfikowanych materiatdw mezoporowatych;

Opracowanie sposobu badania zmian porowato$ci chrzgstek wywotanych
réznego rodzaju schorzeniami metodga TPM, z wykorzystaniem wodnego
roztworu NaCl (4.5%).

IV.  Wykazanie koniecznosci korzystania z komplementarnych metod badania

porowatoSci ciat statych;

Nie wszystkie problemy zwigzane z metoda termoporozymetrii zostaty
rozwigzane. Kwestia doktadnosci wynikéw badania objetosci poréw dla materiatéw o
porach wiekszych niz 10 nm pozostaje otwarta. Takze mozliwo$¢ stosowania TPM do
charakterystyki porowato$ci materiatow biologicznych wymaga szerszych badan.
Tematom tym planuje poswieci¢ czas mojej dalszej pracy. Metoda termoporozymetrii
oferuje proste narzedzie do badan istotnych parametréw nanomateriatow, ktérych
mozliwosci aplikacyjne s3 ogromne, a takze prébek biologicznych, niemozliwych do
charakteryzacji innymi metodami. To sprawia, ze metoda ta jest godna uwagi i warto
inwestowac w jej dalszy rozwadj.

3. Omowienie pozostalych osiggnie¢ naukowo-badawczych

3.1. Pelna lista publikacji naukowych

Autor korespondencyjny zostat zaznaczony gwiazdkq. Przy kazdej z publikacji podano
wartos¢ wspdtczynnika oddziatywania IF z roku wydania publikacji, jesli nie
zaznaczono inaczej. Wartosci punktéw MNiSW podano wg najnowszych danych
zawartych na stronie Ministerstwa. llos¢ cytowa¢ podano wg Web of Science z 2 lutego
2017.

Publikacje w czasopismach z bazy JCR

przed uzyskaniem stopnia naukowego doktora:

1. P.Kustrowski, A. Rafalska-t.asocha, D. Majda, D. Tomaszewska, R. Dziembaj",
Preparation and characterization of new Mg-Al-Fe oxide catalyst precursors for
dehydrogenation of ethylbenzene in the presence of carbon dioxide, Solid State
lonics, 141-142 (2001) 237-242

IF=1.534 MNiSW=35 Cytowan: 34
Wkiad wiasny 10%: wykonanie pomiaréw TGA oraz zilustrowanie otrzymanych
wynikoéw.
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2. ].Surman, D. Majda, A. Rafalska-t.asocha, P. Kustrowski, L. Chmielarz, R.
Dziembaj", Potassium ferrites formation in promoted hematite catalysts for
dehydrogenation. Thermal and structural analyses, Journal of Thermal Analysis
and Calorimetry, Vol.65 (2001) 445-450
IF=0.545 MNiSW=20 Cytowan: 4
Wktad wiasny 20%: wykonanie pomiaréw TGA oraz zilustrowanie otrzymanych
wynikow.

3. L. Chmielarz, P. Kustrowski, A. Rafalska-Lasocha, D. Majda, R. Dziembaj*; Catalytic
activity of Co-Mg-Al, Cu-Mg-Al and Cu-Co-Mg-Al mixed oxides derived from
hydrotalcites in SCR of NO with ammonia; Applied Catalysis B: Environmental 35
(2002) 195-210
IF=2.866 MNiSW=45 Cytowan: 78
Wktad wiasny 10%: pomiary termograwimetryczne oraz analiza produktéw rozktadu.

4. K. Kinger, D. Majda, H. Vinek", n-Heptane hydroisomerization over Pt containing
mixtures of zeolites with inert materials Applied Catalysis A: General 225 (2002)
301-312
IF=1.915 MNiSW=40 Cytowan: 43

Wkiad wiasny 30%: pomiary IR dla benzenu, n-heptanu oraz n-heksanu adsorbujgcych
si¢ na zeolitach HMCM-22 oraz HBeta. Interpretacja wynikow, wykonanie ilustracji.

5. R.Dziembaj", M. Molenda, D. Majda, S. Walas, Synthesis, thermal and electrical

properties of Lii.sMnz_s04 prepared by sol-gel method, Solid State Ionics, 157
(2003) 81-87

[F=1.599 MNiSW=35 Cytowan: 34
Wkiad wlasny 10%: wykonanie pomiaréw TGA oraz zilustrowanie otrzymanych
wynikow.

6. W.Makowski", D. Majda, R. Dziembaj, Badania adsorpcji alkanéw na zeolitach
HZSM-5 i HY metodqg termograwimetryczng, Przemyst Chemiczny, 82/3 (2003)
226-229
[F=0.367¢ MNiSW=15 Cytowan: 1
Wktad wiasny 35%: wykonanie pomiardw sorpcji alkanéw na zeolitach przy
wykorzystaniu termograwimetru, zilustrowanie otrzymanych wynikow.

7. W.Makowski’, D. Majda , Temperature-programmed equilibrated desorption of n-
hexane as a tool for characterization of the microporous structure of zeolites,
Thermochimica Acta, 412 (2004) 131-137
IF=1.161 MNiSW=25 Cytowan: 16

Wktad wtasny 40%: wykonanie pomiaréw sorpcji alkanéw na zeolitach przy
wykorzystaniu termograwimetru, zilustrowanie otrzymanych wynikéw oraz ich
interpretacja. Udzial w dyskusji nad caloscig pracy.

* Wg danych zawartych na stronie czasopisma
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8.

po

10.

11.

12.

13.

A. Migdat-Mikuli’, E. Mikuli, R. Dziembaj, D. Majda, %. Hetmanczyk, Thermal
decomposition of [Ni(NH3)s](NO3)2, [Ni(ND3)s](NO3), and [Mg(NH3)s](NO3)2
Thermochimica Acta, 419 (2004) 223-229

IF=1.161 MNiSW=25 Cytowan: 17

Wktad wlasny 10%: pomiary termograwimetryczne, analiza produktéw rozktadu,
udziat w dyskusji wynikow.

uzyskaniu stopnia naukowego doktora:

M. Molenda, R. Dziembaj*, D. Majda, M. Dudek; Synthesis and characterisation of
sulphided lithium manganese spinels LiMnz04.,Sy prepared by sol-gel method, Solid
State Ionics, 176 (19-22): 1705-1709 Sp. Iss. STJUN (2005)

I[F=1.571 MNiSW=35 Cytowan: 16

Wkiad wiasny 10%: wykonanie analiz TGA oraz DSC.

D. Majda and W. Makowski*, Thermogravimetric studies of the equilibrated
thermodesorption of n-alkanes from selected zeolite , Studies in Surface Science and
Catalysis 158 (2005) 1161-1168

IF=0.307 MNiSW=0 Cytowan: 5

Wkiad wlasny 45%: wykonanie pomiarow sorpcji alkanéw na zeolitach przy

wykorzystaniu termograwimetru, zilustrowanie otrzymanych wynikoéw oraz ich
interpretacja. Udzial w dyskusji nad caloscig pracy i w redakcji tekstu.

W. Makowski*, D. Majda, Equilibrated thermodesorption studies of adsorption of n-
hexane and n-heptane on zeolites Y, ZSM-5 and ZSM-11, Applied Surface Science
252 (2005) 707-715

[F=1.263 MNiSW=35 Cytowan: 22

Wkiad wilasny 45%: wykonanie pomiaréw sorpcji alkanow na zeolitach przy
wykorzystaniu termograwimetru, zilustrowanie otrzymanych wynikoéw oraz ich
interpretacja. Udzial w dyskusji nad caloscig pracy i w redakcji tekstu.

M. Rachwalska®, D. Majda Non-equivalentwater molecules in [Ni(H20)¢](CLO4)
and in [Ni(D20)6](CIO4); in the thermogravimetric investigations, Journal of
Thermal Analysis and Calorimetry 89 (1) July 2007, 277-281

[F=1.483 MNiSW=20 Cytowan: 5

Wktad wiasny 40%: pomiary termograwimetryczne, analiza produktow rozktadu
metodg QMS, analizy DSC, wykonanie rysunkow, udziat w dyskusji wynikow i w
redakcji tekstu.

W. Makowski*, D. Majda Temperature programmed desorption of n-hexane and n-
heptane from MFI and FAU zeolites, Journal of Porous Materials 14 (1) Mar 2007,
27-35

[F=1.000 MNiSW=20 Cytowan: 11

Wktad wiasny 45%: wykonanie pomiaréw sorpcji alkanéw na zeolitach przy
wykorzystaniu termograwimetru, zilustrowanie otrzymanych wynikow oraz ich
interpretacja. Udziat w dyskusji nad caloscia pracy i w redakcji tekstu.
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14.

15.

16.

17.

W. Makowski*, B. Gil, D. Majda Characterization of acidity and porosity of zeolite
catalysts by the equilibrated thermodesorption of n-hexane and n-nonane Catalysis
Letters 120 (1-2) January 2008, 154-160

[F=1.867 MNiSW=25 Cytowan: 16

Wktad wlasny 20%: wykonanie pomiaréw sorpcji alkanow na zeolitach przy
wykorzystaniu termograwimetrii, zilustrowanie otrzymanych wynikoéw oraz ich
interpretacja.

D. Majda, F.A.A. Paz, O. Delgado Friedrichs, M.D. Foster, A. Simplerler, R.G. Bell”
and J. Klinowski*, Hypothetical Zeolite Frameworks: In search of potential
heterogeneous catalysts Journal of Physical Chemistry C, 112 (4) 2008, 1040-
1047

IF=3.396 MNiSW=35 Cytowan: 21

Wktad wlasny 20%: wykonanie obliczen struktur zeolitowych przy wykorzystaniu
programu GULP, udziat w dyskusji wynikow.

D. Majda, A. Korobov, U. Filek, B. Sulikowski, P. Midgley, D. Vowles and ].
Klinowski* Low-temperature thermal decomposition of large single crystals of
ammonium perchlorate Chemical Physics Letters 454 (2008) 233-236
I[F=2.169 MNiSW=25 Cytowan: 9

Wktad wlasny 30%: wykonanie analiz TGA wraz z analizg produktéw gazowych

QMS, oraz pomiary DSC. Analiza otrzymanych wynikdéw, wykonanie rysunkow,
udziat w dyskusji calosci pracy.

B. Garbarz-Glos®; R. Bujakiewicz-Koronska; D. Majda; M. Antonova; A. Kalvane;
C. Kus$ , Differential scanning calorimetry investigation of phase transition in
BaZrxTi;-x03” Integrated Ferroelectrics 108 (1) 2009, 106-115

[F=0.329 MNiSW=15 Cytowan: 5

Wkiad wlasny 5%: wykonanie pomiar6w DSC oraz analiza otrzymanych wynikow.

18. A. Wegrzyn®, A. Rafalska-tasocha, D. Majda, R. Dziembaj, H. Papp The influence of

mixed anionic composition of Mg-Al hydrotalcites on the thermal decomposition
mechanism based on in situ study Journal of Thermal Analysis and Calorimetry 99
(2010) 443-457

[F=1.752 MNiSW=20 Cytowan: 21

Wktad wiasny 5%: wykonanie pomiarow TGA-QMS.

19.D. Majda’, W. Makowski Studies on the equilibrated thermodesorption of n-hexane

from ZSM-5 zeolite. The influence of the extraframework cations. Journal of
Thermal Analysis and Calorimetry 101 (2010) 519-526

IF=1.752 MNiSW=20 Cytowan: 7

Wktad wiasny 60%: koncepcja badan, wykonanie pomiaréw sorpcji alkanéw na

zeolitach przy wykorzystaniu termograwimetrii, zilustrowanie otrzymanych wynikow
oraz ich interpretacja. Plan cato$ci pracy, napisanie pierwszej wersji manuskryptu.
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20. A. Krupa®, D. Majda, R. Jachowicza, W. Mozgawa, Solid-state interaction of
ibuprofen and Neusilin US2 Thermochimica Acta 509 (2010) 12-17
[F=1.908 MNiSW=25 Cytowan: 20

Wktad wlasny 25%: wykonanie analiz TGA-QMS, wykonanie analiz DSC,
interpretacja wynikow, dyskusja calosci pracy, udzial w edycji ostatecznego tekstu.

21.W. Przybylski, R. Grybos®, D. Majda, ].T. Szklarzewicz Effect of alkali metal ion and
hydrogen bonds on thermal stability of M[VO(0z):bpy]'nH:0 (M = Li*-Rb*) and
Cs[VO(02)zbpy]-H202 complexes Thermochimica Acta 514 (2011) 32-36
IF=1.805 MNiSW=25 Cytowan: 1
Wktad wtasny 10%: wykonanie pomiarow TGA-QMS.

22.D. Majda, A. Korobov, U. Filek, B. Sulikowski, P. Midgley, D. A. Nicol, J. Klinowski*
Low-temperature thermal decomposition of crystalline partly and completely
deuterated ammonium perchlorate Chemical Physics Letters 504 (2011) 185-188
IF=2.337 MNiSW=25 Cytowan: 3
Wktad wiasny 30%: wykonanie analiz TGA wraz z analizg produktow gazowych

QMS, oraz pomiary DSC. Analiza otrzymanych wynikdéw, wykonanie rysunkow,
udziat w dyskusji calosci pracy.

23. M. Rachwalska’, I. Natkaniec, Z. Urbanek, D. Majda Inelastic neutron scattering
(INS) study of low frequency vibrations of acid K salt of (E)-2-hydroxyimino-2-
cyanoacetic acid ethyl ester and its phase situation by DSC method Zeitschrift fur
Physikalische Chemie 226, Issue 4, (2012) 291-314
[F=1.128 MNiSW=15 Cytowan: 2

Wkiad wiasny 10%: wykonanie analiz DSC, wykonanie rysunkow, udziat w dyskusji
wynikow 1 w ostatecznej redakcji tekstu.

24.D. Majda“, W. Makowski, M. Manko “Pore size distribution of micelle-templated
silicas studied by thermoporosimetry using water and n-heptane” Journal of
Thermal Analysis and Calorimetry 109 (2012) 663-669.

[F=1.982 MNiSW=20 Cytowan: 10
Udziat wtasny 85%. Praca wliczona do cyklu (H1).

25. L. Kolek, M. Massalska-Arodz®, D. Majda, B. Wantusiak, S. Zalewski, P. Kula Studies
of phase diagram of a liquid crystal with 4-[2-(3-fluorophenyl) ethyl]biphenyl core of
molecules Acta Physica Polonica A (2012) 122 (2), pp.- 370-374
[F=0.525« MNiSW=15 Cytowan: 3
Wkiad wiasny 5%: wykonanie analiz DSC.

26. E. Mikuli*, A. Migdat - Mikuli and D. Majda, Thermal decomposition of
polycrystalline [Ni(NH3)s](NO3)2,. Journal of Thermal Analysis and Calorimetry,
112 (2013) 1191-1198
IF=2.206 MNiSW=20 Cytowan: 3

* Wg danych zawartych na stronie czasopisma
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Wkiad wiasny 30%: wykonanie analiz TGA, QMS oraz DSC, interpretacja wynikow,
wykonanie rysunkéw, udziat w dyskusji wynikow i w redakcji tekstu.

27.W. Makowski*, K. Mlekodaj, D. Majda Characterization of acidic zeolite catalysts by
thermodesorption and cracking of n-nonane Microporous and Mesoporous
Materials 166 (2013) 137-143.

IF=3.209 MNiSW=35 Cytowan: 2
Wkiad wiasny 10%: wykonanie analiz TGA oraz QMS, interpretacja wynikow.

28. L.. Kolek, M. Massalska-Arodz*, D. Majda, B. Suchodolska and S. Zalewski Studies of
Phase Diagram and Glass Transitions of a Liquid Crystal with Ferro- and
Antiferroelectric Phases Acta Physica Polonica A 124 (2013) 909-912
[F=0.525« MNiSW=15 Cytowan: 0
Wkiad wiasny 5%: wykonanie analiz DSC.

29. L. Kolek®, M. Massalska-Arodz, M. Paluch, Karolina Adrjanowicz, Tomasz
Rozwadowski, D. Majda, Dynamics in ferro- and antiferroelectric phases of a liquid
crystal with fluorinated molecules as studied by dielectric spectroscopy Liquid
Crystals 40 (8), (2013), 1082-1088
IF=2.349 MNiSW=30 Cytowan: 4
Wkiad wlasny 5%: wykonanie analiz DSC.

30. E. Markiewicz", R. Bujakiewicz-Koronska, D. Majda, L. Vasylechko, A. Kalvane, M.
Matczak Effect of cobalt doping on the dielectric response of Ba0.95Pb0.05Ti03
ceramics Journal of Electroceramics (2014) 32:92-101

[F=1.744 MNiSW=35 Cytowan: 3
Wkiad wiasny 5%: wykonanie analiz DSC, wykonanie rysunkoéw, interpretacja
wynikow.

31. M. Molenda*, M. Swigtos}awski, A. Wach, D. Majda, P. Kustrowski, R. Dziemba;j.
Stability of C/Li2ZMnSiO4 composite cathode material for Li-ion batteries towards
LiPF6 based electrolyte Solid State Ionics, 262 (2014) 98-101
[F=2.561 MNiSW=35 Cytowan: 4
Wktad wiasny 5%: wykonanie analiz DSC.

32.W. Makowski*, M. Manko, P. Zabierowski, K. Mlekodaj, D. Majda, ]. Szklarzewicz,
W. Lasocha, Unusual adsorption behavior of volatile hydrocarbons on MOF-5
studied using thermodesorption methods Thermochimica Acta 587 (2014) 1-10
[F=2.184 MNiSW=25 Cytowan: 5
Wktad wiasny 5%: wykonanie analiz TGA

33.D. Majda’“, W. Makowski M. Mariko, K. Mlekodaj, A. Michalik-Zym, B.D.
Napruszewska, M. Zimowska, E.M. Serwicka Porosity characterization of SBA-15

* Wg danych zawartych na stronie czasopisma
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http://www.scopus.com/authid/detail.url?authorId=6701650697&amp;eid=2-s2.0-84903276350

silicas with thermoporosimetry of water and n-alkanes - The effect of the probe
liquid nature Microporous and Mesoporous Materials 201 (2015) 141-150.
IF=3.349 MNiSW=35 Cytowan: 3

Udziat wiasny 70%: Praca wliczona do cyklu (H2).

34.B. Gil*, W. ]. Roth, W. Makowski, B. Marszalek, D. Majda, Z. Olejniczak, P.
Michorczyk, Facile evaluation of the crystallization and quality of the transient
layered zeolite MCM-56 by infrared spectroscopy Catalysis Today 243 (2015) 39-45
IF=4.312 MNiSW=35 Cytowan: 2
Wktad wiasny 5%: wykonanie analiz TGA

35. M. Molenda®, M. Bakierska, D. Majda, M. Swie;tos%awski, R. Dziembaj, ,Structural
and electrochemical characterization of sulphur-doped lithium manganese spinel
cathode materials for lithium ion batteries” Solid State lonics, 272 (2015) 127-132
IF=2.380 MNiSW=35 Cytowan: 4
Wkiad wlasny 5%: wykonanie analiz DSC.

36. M. Jabtonska, L. Chmielarz®, A. Wegrzyn, K. Géra-Marek, Z. Piwowarska, S.
Witkowski, E. Bidzinska, P. Kustrowski, A. Wach, D. Majda; Hydrotalcite derived
(Cu, Mn)-Mg-Al metal oxide systems doped with palladium as catalysts for low-
temperature methanol incineration, Applied Clay Science, 114 (2015) 273-282
[F=2.586 MNiSW=35 Cytowan: 3
Wkiad wlasny 5%: wykonanie analiz TGA-QMS.

37. 1. Zarzyka’", B. Lukasiewicz-Czul, T. Pacze$niak, R. Stagraczynski, D. Majda, Effect of
the Additive Fire Retardants on the Properties of Rigid Polyurethane Foams,
Obtained Using Hydroxyethyl Derivatives of Oxamide and Polymeric 4,4'-
diphenylmethane Diisocyanate” Polymer - Plastics Technology and Engineering, 54
(2015) 1280-1288
[F=1.511 MNiSW=0 Cytowan: 0
Wkiad wilasny 5%: wykonanie analiz TGA.

38.D. Majda’, A. Korzeniowska, W. Makowski, A. Michalik-Zym, B. D. Napruszewska,
M. Zimowska, E. M. Serwicka, Thermoporosimetry of n-alkanes for characterization
of mesoporous SBA-15 silicas - refinement of methodology Microporous and
Mesoporous Materials 222 (2016) 33-43
IF=3.349 MNiSW=35 Cytowan: 3
Udziat wlasny 70%: Praca wliczona do cyklu (H3).

39.D. Majda’, K. Tarach, K. Géra-Marek, A. Michalik-Zym, B. D. Napruszewska, M.
Zimowska, E. M. Serwicka, Thermoporosimetry of n-alkanes for characterization of
mesoporous SBA-15 silicas - towards deeper understanding the effect of the probe
liquid nature, Microporous and Mesoporous Materials 226 (2016) 25-33
IF=3.349 MNiSW=35 Cytowan: 2
Udzial wlasny 70%: Praca wliczona do cyklu (H4).
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40. M. Bakierska, M. Swiqtos%awski, M. Gajewska, D. Majda, M. Drozdek and M.
Molenda® Study on stability and electrochemical properties of Nano-
LiMn1.9Ni0.103.9950.01-based li-ion batteries with liquid electrolyte containing
LiPF6, Journal of Nanomaterials, http://dx.doi.org/10.1155/2016/1497983, Volume
2016 (2016), Article ID 1497983, 9 pages
IF=1.758 MNiSW=25 Cytowan: 0
Wkiad wlasny 5%: wykonanie analiz DSC.

41. M. Bakierska, M. Swiqtos}awski, A. Chojnacka, D. Majda, R. Dziembaj, M. Molenda®,
Effect of electrolyte composition on thermal stability and electrochemical
performance of LiMn204-ySy cathodes for Li-ion batteries, Materials Technology,
31(2016) 614-622
IF=0.746 MNiSW=20 Cytowan: 1
Wkiad wlasny 5%: wykonanie analiz DSC.

42.D. Majda’, B. D. Napruszewska, M. Zimowska, W. Makowski, Porosity of SBA-15
after functionalization of the surface with aminosilanes, Microporous and
Mesoporous Materials 234 (2016) 98-106
IF=3.349 MNiSW=35 Cytowan: 0
Udziat wiasny 80%: Praca wliczona do cyklu (H6).

43.D. Majda“, M. Zimowska, K. Tarach, K. Géra-Marek, B. D. Napruszewska, A.
Michalik-Zym, Water thermoporosimetry as a tool of characterization of the
textural parameters of mesoporous materials. Refinement of the methodology.
Journal of Thermal Analysis and Calorimetry, 127 (2017) 207-220
[F=1.781 MNiSW=20 Cytowan: 0
Udziat wtasny 75%: Praca wliczona do cyklu (H5).

44. A. Chojnacka, M. Molenda®, D. Majda, P. Natkanski, R. Dziembaj, Leak testing of
carbon-tin nanocomposites by thermal analysis methods, Journal of Thermal
Analysis and Calorimetry, 127 (2017) 47-53.

[F=1.781 MNiSW=20 Cytowan: 0

Udziat wtasny 10%: Wykonanie analiz TGA, QMS oraz DSC. Udziat w interpretacji
wynikéw oraz koncowej edycji tekstu.

45. R. Bujakiewicz-Koronska, D.M. Natecz, A.M. Majcher, E. Juszynska-Gatazka, M.
Gatazka, L. Vasylechko, E. Markiewicz, D. Majda, A. Kalvane, K. Koronski,
Structural, magnetic, dielectric and mechanical properties of(Ba,Sr)Mn03 ceramics.
Journal of the European Ceramic Society 37 (2017) 1477-1486.

[F=2.933 MNiSW=50 Cytowan: 0
Udziat wlasny 3%: Wykonanie analiz oraz interpretacja wynikéw DSC.
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46.D. Majda®, A. Bhattarai, J. Riikonen, B. D. Napruszewska, M. Zimowska, A. Michalik-
Zym, ]. Toyras and V-P. Lehto*, New approach for determining cartilage pore size
distribution: NaCl-thermoporometry, Microporous and Mesoporous Materials 241
(2017) 238-245
[F=3.349 MNiSW=35 Cytowan: 0
Udzial wiasny 65%: Praca wliczona do cyklu (H7).

47.A. Krupa®, D. Majda, W. Mozgawa, ]. Szlek and R. Jachowicz, Physicochemical
Properties of Bosentan and Selected PDE-5 Inhibitors in the Design of Drugs for Rare
Diseases, AAPSPharmSciTech DOI: 10.1208/s12249-016-0599-7. Dostepne on-line
od 5 sierpnia 2016.

IF=1.954 MNiSW=25 Cytowan: 0

Udziat wiasny 10%: Wykonanie analiz TGA, QMS oraz DSC. Udziat w interpretacji
wynikéw oraz koncowej edycji tekstu.

Rozdzialy w pracach monograficznych oraz publikacje w czasopismach spoza bazy
JCR

przed uzyskaniem stopnia naukowego doktora:
brak
po uzyskaniu stopnia naukowego doktora:

48. W. Ojczyk, J. Marzec, K. Swierczek, W. Zajac, M. Molenda, R. Dziembaj, D. Majda, .
Molenda®; Zarys technologii otrzymywania kompozytowych materiatow
katodowych na bazie LiFeP0O4, Ceramika/Ceramics 96 (2006) 389

Udziat wtasny 5%: Wykonanie analiz TGA.

49.F.A. Almeida Paz, D. Majda, R.G. Bell and ]. Klinowski* Discovering new crystal
architectures. Chapter in book Turning Points in Solid-State, Materials and Surface
Science A Book in Celebration of the Life and Work of Sir John Meurig Thomas
(K.D.M. Harris and P.P. Edwards, Eds.), Royal Society of Chemistry, chapter 13, pp.
221-238(2007) ISBN: 978-0-85404-114-5

Wktad wiasny 20%: wykonanie obliczen struktur zeolitowych przy wykorzystaniu
programu GULP, udzial w dyskusji wynikow.

50.D. Majda’, Thermoporosimetry - an underestimated method to study the properties
of porous materials Chapter in book: Monografic studies in molecular sieves:
synthesis, characterization and applications.”, p. 89-94Vol. 1, ISBN: 978-83-
929430-2-0 Polish Zeolite Association, Poznan (2010) 31-39
Udziat wiasny 100%.

51. M. Bakierska, M. Molenda®, D. Majda, R. Dziembaj, Functional Starch Based Carbon
Aerogels for Energy Applications, Procedia Engineering 98 (2014 ) 14 - 19.
Wktad wlasny 5%: wykonanie analiz DSC.
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Podsumowanie dorobku naukowego:

% liczba publikacji w czasopismach z bazy JCR: 47
% liczba publikacji w czasopismach spoza bazy JCR: 4
% sumaryczny wspotczynnik oddziatywania IF: 90.987
% S$rednia warto$¢ IF: 1.936
% sumaryczna punktacja MNiSW: 1250
% $rednia punktacja MNiSW: 26.6
% cytowania (wg bazy Web of Science, z dnia 02.02.2017):

e catkowita liczba cytowan: 443

e liczba cytowan bez samocytowan: 406

e S$rednia liczba cytowan na 1 artykut: 10.30

e indeks Hirscha (h): 12

3.2. Udzial w projektach badawczych

1. Grant zamawiany PAN NrPBZ-KBN-116/T09/2004

Nowe materiaty katalityczne jako podstawa proceséw chemicznych przyjaznych dla
Srodowiska” w zakresie ,,Opracowanie innowacyjnych uktadéw katalitycznych na
osnowie struktur porowatych o kontrolowanej architekturze w zastosowaniu do
reakcji oczyszczania powietrza ze szkodliwych zanieczyszczen oraz do przyjaznej
srodowisku syntezy organicznej”, w temacie ,Opracowanie innowacyjnych
katalizatoréow o kontrolowanej strukturze porowatej na osnowie flogopitowych
i wermikulitowych mineratéow warstwowych dla proceséw konwersji tlenkéw
azotu”.

Czas realizacji: 2006-2009

Charakter udziatu: wykonawca

2. Projekt badawczy MNiSW Nr N507 108 32/3175

Zastosowanie réwnowagowej termodesorpcji n-alkandw jako metody badania
materiatéw mikro- i mezoporowatych
Czas realizacji: 2007-2010

Charakter udziatu: wykonawca

3. Projekt badawczy MNiSW N N209 088638

Opracowanie  stabilnych, = nanokompozytowych katod C/LiZMSiO4 dla
akumulatoréw litowych o wysokiej pojemnosci
Czas realizacji: 2010-2013

Charakter udziatu: wykonawca

4. Projekt badawczy COOPERATION 7PR UE

MOF jako katalizatory o adsorbenty: odkrycie i modyfikacja materiatéow dla
zastosowan przemystowych
Czas realizacji: 2009-2013

Charakter udziatu: wykonawca
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5. FSO Fundusze Strukturalne UDA-POIG.01.03.01-12-174/09-00
Kompleksy wanadu-innowacyjne metalofarmaceutyki w leczeniu cukrzycy
Czas realizacji: 2009-2014
Charakter udziatu: wykonawca

6. Grant NCN ("OPUS4") 2012/07/B/ST5,/00904

Sieci metalo-organiczne MOF oparte na polifunkcyjnych ligandach hydrazonowych:
synteza, struktura i wtasciwosci fizykochemiczne.
Czas realizacji: 2013-2016

Charakter udziatu: wykonawca

7. Grant NCN ("OPUS4") 2012/07/B/ST5/00911
Rozwdj termoporozymetrii jako metody badania materiatéw mezoporowatych
Czas realizacji: 2013-2016
Charakter udziatu: kierownik

8. Grant NCN ("OPUS5") 2013/09/B/ST5/00066

Charakterystyka  wtasciwosci  kwasowo/redoksowych  oraz  parametréw
teksturalnych materiatéw hierarchicznych w perspektywie ich zastosowan jako
katalizatorow.

Czas realizacji: 2014-2017

Charakter udziatu: gtéwny wykonawca

3.3. Nagrody i wyrdznienia

2004 Stypendium Matopolskiej Fundacji Stypendialnej ,Sapere Auso”
dla studentow szczego6lnie aktywnych edukacyjnie

2005/2006  Stypendium z Rektorskiego Funduszu Stypendialnego U]

2016 Nagroda Rektora U] zespotowa I stopnia za osiggniecia naukowe

3.4. Wyklady na zaproszenie

1. ,Thermoporometry as a method to characterize porous materials” .
Seminarium of Department of Applied Physics in University of Eastern
Finland. 14 kwietnia 2016, Kuopio, Finlandia (prezentacja w j. angielskim)

2. ,Termoporozymetria jako metoda badania materiatéw mezoporowatych”.
Il Seminarium Analizy Termicznej, 17-20 kwietnia 2016, Zakopane

3. ,Termoporozymetria jako metoda badania materiatow mezoporowatych”.
Zaproszenie do wygtoszenia wykladu w ramach seminarium w Instytucie
Katalizy i Fizykochemii Powierzchni im. Jerzego Habera PAN, 22 marca 2017,
Krakow
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3.5. Recenzje

a. publikacji

1. Microporous and Mesoporous Materials, 8 artykutéw w latach 2014-2017
2. Journal of Thermal Analysis and Calorimetry, 4 artykuty w latach 2014-2016
3. Adsorption, 1 artykut w 2017 roku

b. skryptéow

1. Przemystaw Kolek. Chemia. Skrypt dla studentéw kierunku Inzynieria

Materiatowa. Wydawnictwo Uniwersytetu Rzeszowskiego, Rzeszow 2014

3.6. Udzial w konferencjach naukowych

3.6.1. Konferencje miedzynarodowe

Nazwisko autora prezentujqcego zaznaczono pogrubiong czcionkq. Jezykiem wszystkich

prezentacji podczas konferencji o zasiegu miedzynarodowym byt jezyk angielski.

Prezentacje ustne:

1. D.Majda, K. Tarach, K. Géra-Marek, A. Michalik-Zym, B. D. Napruszewska, M.
Zimowska, E. M. Serwicka
Thermoporosimetry of n-alkanes for characterization of mesoporous SBA-15 silicas
CEEC-TAC3, 24-29 sierpnia 2015, Lublana, Stowenia

Postery:

1. W.Makowski, D. Majda, R. Dziembaj

Thermogravimetric studiem of temperature programmed desorption of n-hexane
and n-heptane from zeolites
EuropaCat, Austria, Insbruck, 31 sierpnia - 4 wrze$nia 2003

W. Makowski, D. Majda

Determination of enthalpy and entropy of adsorption of linear alkanes on selected
zeolites by means of equilibrium controlled temperature programmed desorption
EURESCO Conference, Zeolite Molecular Sieves, Germany, Hattingen, 20-25
marca 2004

D. Majda, W. Makowski

Thermogravimetric studies of the equilibrated thermodesorption of n-alkanes from
selected zeolites

3rd FEZA Conference, Czech Republic, Prague, 23-26 sierpnia 2005
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4. D.Majda, W. Makowski, R. Dziembaj
Thermodesorption of n-hexane and n-heptane from selected zeolites
International Symposium Catalytic processes on advanced micro- and
mesoporous materials, Bulgaria, Nessebar 2-5 wrze$nia 2005

5. D.Majda, R. G. Bell and ]. Klinowski
Discovering New Zeolite Structures
Marie Curie Conference and Training courses: ,Nanostructured material and
membrane modelling and simulation”, 18-27 czerwca 2008, Patras, Greece

6. D.Majda, W. Makowski,
Study the influence of the extraframework cations on the termodesorption of n-
hexane on ZSM-5 zeolites.
10th Conference on Calorimetry and Thermal Analysis and 2nd joint Czech -
Hungarian - Polish - Slovakian Thermoanalytical Conference, Zakopane, Poland,
30 sierpnia - 3 wrzesnia 2009

7. D.Majda, K. Mlekodaj, M. Manko, W. Makowski, M. Zimowska, A. Michalik-Zym, B.
D. Napruszewska, E. Serwicka
Thermoporosimetry - underestimated tool of studying properties of mesoporous

materials
FEZA 8-11 wrzes$nia 2014, Lipsk, Niemcy.

8. D.Majda, K. Tarach, K. Géra-Marek, A. Michalik-Zym, B. D. Napruszewska, M.
Zimowska, E. M. Serwicka
Water thermoporosimetry as a tool of characterization of the textural parameters
in mesopore systems
CEEC-TAC3, 24-29 sierpnia 2015, Lublana, Stowenia

Wspotautorstwo prezentacji:

1. M. Molenda, D. Majda, R. Dziembaj
Synthesis, thermal and electrical properties of Li;+sMnz.s04 prepared by sol-gel
method.
6th International Symposium on System with Fast lonic Transport - 9-12 May
2001 Krakéow

2. W. Makowski, D. Majda
Adsorption of linear hydrocarbons on zeolites studied by TG and DSC methods
XIII Krakéw-]Jena Seminar on Physical Chemistry Krakow, 30th September - 4th
October 2003

3. W. Makowski, D. Majda, R. Dziembaj
Thermodesorption studies of entropy effects in adsorption of n-hexane on ZSM-5
and ZSM-11 zeolites
Fifth International Symposium Surface Heterogeneity Effects in Adsorption and
Catalysis on Solids Gdansk, wrzes$nia 2004
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4,

10.

11.

12.

D. Majda, R. Bell, F.A. Almeida Paz and Jacek Klinowski

Discovering new crystal architectures

International Conference “Modern physical chemistry for advanced materials”
26-30 czerwca 2007, Kharkiv, Ukraine

0. Musiat, D. Majda, S. Hoste, M. Najbar

Catalytic oxidation of diesel particulates on MnOZ2 pure and doped with Cu or Pt
International symposium on air and water pollution abatement, 21-23 czerwca
2007 Zakopane, Polska

D. Majda, A. Korobov, J. Klinowski

Chemistry of form in understanding solid state reactions

International Conference “Modern physical chemistry for advanced materials”
26-30 June 2007, Kharkiv, Ukraina

B. Garbarz-Glos, R. Bujakiewicz-Koronska, D. Majda, M. Antonova, A. Kalvane,
DSC investigation of polycrystalline BaTi1-XZrX03 FOR 0x£0.125

International conference “Functional materials and nanotechnologies”, 31 marca
- 3 kwietnia 2009, Ryga, L.otwa

D. Majda, A. Korobov, U. Filek, B. Sulikowski, P. Midgley, D. Vowles, ]. Klinowski
Thermal behaviour of single crystals of deuterated ammonium perchlorate
International Conference Dynamics And Structure In Physics And Chemistry To
The 70-Th Anniversary Of L.V. Krivoshey (1939-1995), 25-28 maja 2009, Kharkiv,
Ukraina

A. Krupa, R. Jachowicz, B. Vajna, Gy. Marosi, D. Majda

Orodispersible tablets containing ibuprofen - neusilin® USZ2 solid dispersion,
7th World Meeting on Pharmaceutics, Biopharmaceutics and Pharmaceutical
Technology, 8-11 marca 2010, Valletta, Malta,

M. Molenda, M. éwiqtos}awski, A. Milewska, D. Majda, R. Dziembaj
Advanced cathode materials for Li-ion batteries in transport applications
18 International Conference on Solid State lonics, Warszawa, 3-8 lipca 2011

B. Marszalek, B. Gil, W. Makowski, D. Majda, N. Reimer, N. Stock
Molecular spectroscopies as tool for solving structural changes of MOF
materials

School of Molecular Sieves, Prague, 3 kwietnia2012, Czech Republic

B. Gil, B. Marszalek, A. Adamski, W. Makowski, D. Majda

Properties of the copper Lewis-type centers in CuBTC MOF material: ageing
by water and temperature treatment

6th International Workshop: Characterisation of Porous Materials from
Angstroms to Millimeters, Delray Beach, USA, 30.04-02.05.2012
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13

14.

15.

16.

17.

18.

19.

20.

. B. Marszalek, B. Gil, W. Makowski, D. Majda, N. Reimer, N. Stock
On stability of MOFs: detailed characteristics of highly stable
Al-MIL-53-COOH
International Symposium on Zeolites and Microporous Crystals, 28 lipca-1
sierpnia 2012 Hiroshima, Japonia,

B. Gil, N. Stock, B. Marszatek, W. Makowski, D. Majda

Thermal activation as the key factor for tuning catalytic properties of active centres
in MOF materials

5th Czech-Italian-Spanish Conference on Molecular Sieves and Catalysis, 16-19 czerwca
2013, Segovia, Hiszpania.

Anna Krupa, Dorota Majda, Renata Jachowicz

Thermal stability of selected phosphodiesterase-5 inhibitors

9th WORLD MEETING on Pharmaceutics, Biopharmaceutics and Pharmaceutical
Technology, 31 marca - 3 kwietnia 2014, Lisbon, Portugalia

A. Krupa, D. Majda, . Kacperczyk, R. Jachowicz,

Solid suspensions of tadalafil in Kollidon VA 64 Fine obtained by supercritical
carbon dioxide processing

2nd Poorly Soluble Drugs Workshop, 2 lipca 2014, Lille, Francja

A. Chojnacka, M. Molenda, D. Majda, P. Natkanski, P. Kustrowski, R. Dziembaj
Leak testing of carbon-tin nanocomposites by thermal analysis methods
CEEC-TAC3, 24-29 sierpnia 2015, Lublana, Stowenia

M. Bakierska, M. Molenda, A. Chojnacka, D. Majda, M. Swietos%awski, R. Dziembaj
Structural, thermal and chemical stability of LiMn204-ySy cathode materials
CEEC-TAC3, 24-29 sierpnia 2015, Lublana, Stowenia.

M. Radko, A. Wegrzyn, D. Ciez, T. Danko, L. Chmielarz, M. Rutkowska, D. Majda,
Incorporation of Functional Organic Groups into Silicate Structures with Different
Porosity

International Workshop on Functional Nanoporous Materials "FuNaM”, 13-14
pazdziernika 2016, Krakéw, Polska

A. Korzeniowska, J. Grzybek, B. Gil, W. Roth, W. Makowski, D. Majda, P.
Michorczyk, Determination of the Porosity of Mesoporous SBA-15 Silicas by
Various Complementary Methods

International Workshop on Functional Nanoporous Materials "FuNaM”, 13-14
pazdziernika 2016, Krakow, Polska
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3.6.2. Konferencje krajowe

Prezentacje ustne:

1.

D. Majda, G. Kinger, W. Makowski, R. Dziembaj and H. Vinek

Pt/MCM-22 -badanie wtasciwosci adsorpcyjnych i katalitycznych w reakcji
izomeryzacji n-heptanu

VIII Forum Zeolitowe, Wysowa 23-27 wrze$nia 2001

D. Majda, W. Makowski, R. Dziembaj

Zastosowanie termograwimetrii do badania zeolitéw metodami temperaturowo
programowanej desorpcji i reakcji

X Forum Zeolitowe, Tuczno, 21-26 wrzesnia 2003

D. Majda, W. Makowski, M. Kawatek

Wplyw wymiany jonowej na przebieg ré(wnowagowej termodesorpcji n-heksanu
zeolitu ZSM-5

XII Forum Zeolitowe, Cigzen 19-23 czerwca 2005

D. Majda, R. G. Bell, 0. Delgado-Friedrichs and ]. Klinowski

Discovering New Zeolite Crystal Architectures

XIII Froum Zeolitowe, 10-15 wrzes$nia 2006, Polanczyk, Polska (prezentacja w
jezyku angielskim)

D. Majda, M. Lezanska

Study the porosity of mesoporous materials with Differential Scanning Calorimetry
XVI Forum Zeolitowe, 29 czerwca - 3 lipca 2009, Skorzecin, Polska (prezentacja
w jezyku angielskim)

D. Majda,

Thermoporosimetry - an underestimated method to study the properties of porous
materials

VII Forum Zeolitowe, 4-8 maja 2010, Bedlewo, Polska

D. Majda, W. Makowski, M. Makuch, M. Manko, A. Galarneau

Pore size distribution of mesoporous silicas studied by thermoporosimetry
10th Seminar on Thermal Analysis and Calorimetry to the memory of Prof.
Stanistaw Bretsznajder, 28-30 wrze$nia 2011, Ptock, Polska (prezentacja w
jezyku angielskim)

D. Majda
Termoporozymetria jako metoda badania materiatéw mezoporowatych
[l Seminarium Analizy Termicznej, 17-20 kwietnia 2016, Zakopane.

D. Majda, A. Bhattarai, J. Riikonen, B. D. Napruszewska, M. Zimowska, A. Michalik-
Zym, ]. Toyras, V-P. Lehto

New approach to determine cartilage pore size distribution: NaCl-
thermoporometry

XXI Forum Zeolitowe, 7-11 lutego 2017, Boszkowo k/Leszna.

(w planach, prezentacja w jezyku angielskim)
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Postery:

1. D.Majda, ]. Surman, P. Kustrowski, L. Chmielarz, A. Rafalska-tasocha, R.
Dziembaj
Activity and thermal stability of K-Fe-O catalysts for ethylbenzene
dehydrogenation”
8th Conference on Calorimetry and Thermal Analysis, Zakopane, 4-9 wrze$nia
2000

2. D.Majda, W. Makowski, R. Dziembaj
Badanie sorpcji i desorpcji n-heksanu na zeolitach HY i HZSM-5 metodq
termograwimetrycznq
XXXIV Ogolnopolskie Kolokwium Katalityczne, Krakow 20-22 marca 2002

3. D.Majda, W. Makowski, R. Dziembaj
Zastosowanie termograwimetrii do badania adsorpcji i desorpcji izopropanolu
i n-heksanu na zeolitach typu HZSM-5 i HY
[1I Szkota Analizy Termicznej, Zakopane 12-14 kwietnia 2002

4. D.Majda, F.A. Almeida Paz, R. Bell and Jacek Klinowski
Discovering new zeolitic frameworks
Technologie Informacyjne dla Chemikéw, Krakéw, 19-20 wrzeé$nia 2008

5. D.Majda, M. Zimowska, K. Mlekodaj, M. Manko, K. Tarach, A. Michalik-Zym, B. D.
Napruszewska, W. Makowski, E. Serwicka
Charakterystyka materiatéw mezoporowatych metodq termoporozymetrii
XLVI Ogdlnopolskie Kolokwium Katalityczne, Krakéw 19 - 21 marca 2014

6. D.Majda, M. Zimowska, K. Mlekodaj, M. Manko, A. Michalik-Zym, B. D.
Napruszewska, W. Makowski, E. Serwicka
Termoporozymetria jako metoda badania materiatéw mezoporowatych
[ Seminarium Analizy Termicznej, SeAT'2014, 6-9 kwietnia 2014, Zakopane,
Polska

7. D.Majda, K. Mlekodaj, A. Michalik-Zym, B. D. Napruszewska, M. Zimowska, E. M.
Serwicka
Thermoporosimetry of n-alkanes in comparison with other methods of
characterization of the mesoporous SBA-15 silica
XX Forum Zeolitowe, 22-26 wrze$nia 2015, Stryszawa

Wspoétautorstwo prezentacji:

1. P. Kustrowski, A. Rafalska-t.asocha, D. Majda, R. Dziembaj, D. Tomaszewska,
Preparatyka i charakteryzacja prekursoréw Fe-Mg-Al do katalitycznego
odwodornienia etylobenzenu w obecnosci dwutlenku wegla
XXXII Ogolnopolskie Kolokwium Katalityczne "Quo vadis, katalizo?", Krakow,
15-17 marca 2000
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2.

3.

4,

5.

6.

10.

M. Molenda, R. Dziembaj, D. Majda, R. Chyzy, W. Lasocha
Réwnowagi fazowe w uktadzie Li-Mn-0
[II Szkota Analizy Termicznej, Zakopane 12-14 kwietnia 2002

M. Molenda, R. Dziembaj, D. Majda

Wptyw temperatury kalcynacji na wtasciwosci strukturalne i elektryczne spinelu
Liz+sMnz.s04 otrzymanego metodq zol-zel

Zjazd PTCH, Krakow, 9-13 wrze$nia 2002

W. Makowski, D. Majda, R. Dziembaj

Wyznaczanie ciepta adsorpcji heksanu i heptanu dla zeolitéw HZSM-5 i HY na
podstawie izobar adsorpcji

IX Forum Zeolitowe - 22-26 wrze$nia 2002, Wysowa

W. Makowski, D. Majda, R. Dziembaj

Badania adsorpcji alkanéw na zeolitach HZSM-5 i HY metodq
termograwimetrycznq

Konferencja z okazji jubileuszu Prof. dr hab. T. Paryjczaka pt. ,Zastosowanie
technik temperaturowo programowanych w badaniach adsorbentéw

i katalizator6w” Konopnica, 26-28 wrzes$nia 2002

B. Krajewska, M. Chudy, M. Drozdek, D. Majda, Z. Brzézka

O ureazie: potencjometryczny pomiar aktywnosci, miareczkowanie, analiza
termiczna

XXXV Ogdlnopolskie Kolokwium Katalityczne, Krakéw 2 - 4 kwietnia 2003

W. Makowski, D. Majda, R. Dziembaj

Temperaturowo programowana réwnowagowa desorpcja liniowych alkandw jako
metoda badania struktury porowatej zeolitéw

XXXV Ogélnopolskie Kolokwium Katalityczne, Krakéw 2 - 4 kwietnia 2003

W. Makowski, D. Majda

Zastosowanie ré(wnowagowej termodesorpcji do wyznaczania entalpii i entropii
adsorpcji liniowych alkandéw na zeolitach typu ZSM-5, ZSM-11iY

X Forum Zeolitowe, Tuczno, 21-26 wrzes$nia 2003

M. Molenda, D. Majda, A. Bronkowska, R. Dziembaj

Stabilnos¢ termiczna i strukturalna spinelu litowo-manganowego podstawionego
siarkq

VI Szkota Analizy Termicznej, Zakopane 13-16 kwietnia 2004

A. Wegrzyn, D. Majda, A. Rafalska-tasocha, B. Dudek, R. Dziembaj

Modyfikacja struktury hydrotalkitow poprzez odmienne podstawienie anionowe i
jej wpltyw na teksture otrzymanych tlenkéw mieszanych

XI Forum Zeolitowe, Wysowa Zdrdj 29 sierpnia -3 wrzesSnia 2004
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11.

12.

13.

14.

15.

16.

17.

18.

19.

W. Makowski, D. Majda
Zastosowanie TPD n-alkanéw do wyznaczania objetosci mikroporéw w zeolitach
XII Forum Zeolitowe, Cigzen 19-23 czerwca 2005

0. Musial, D. Majda, M. Najbar

Utlenianie czqstek sadzy z silnikéw Diesla samochoddw ciezarowych na
braunsztynie dotowanym Cu i Pt

XXXIX Ogoélnopolskie Kolokwium Katalityczne, Krakéw, 14-16 marca 2007

W. Makowski, D. Majda

Badania wptywu kationdéw pozasieciowych oraz zawartosci Al na adsorpcje n-
heksanu na zeolitach ZSM-5

XIV Forum Zeolitowe, Kocierz, September 16 - 21, 2007

A. Wegrzyn, P. Knihnicki, A. Miton, D. Majda, R. Dziembaj

Adsorption of polar (phenol) and non-polar (toluene) organic molecules on
hydrotalcite-derived mesoporous materials

XIV Forum Zeolitowe, Kocierz, September 16 - 21, 2007

W. Makowski, D. Majda, P. Ku$trowski, L. Chmielarz

Quasi-equilibrated temperature programmed desorption and adsorption (QE-
TPDA) of n-alkanes - a new method for porosity characterisation of zeolite and
mesoporous catalysts

XL Annual Polish Conference on Catalysis ,Catalysis for Society” 12-15 May
2008, Krakow, Poland

A. Wegrzyn, W. Makowski, M. Manko, D. Majda, R. Dziembaj

Chemical composition of hydrotalcite precursor as a key factor in formation of
porous Mg-Al double oxides

XL Annual Polish Conference on Catalysis ,Catalysis for Society” 12-15 may
2008, Krakow, Poland

W. Makowski, A. Rzeminska, A. Wegrzyn, D. Majda, S. Witkowski, A. Rafalska-
Lasocha

Wptyw sposobu dotowania miedziq prekursoréw hydrotalkitowych na aktywnos¢ i
selektywnos¢ katalizatoréw Cu-Zn-Al w parowym reformingu metanolu

XLI Ogolnopolskie Kolokwium Katalityczne, Krakéw, 30 marca - 1 kwietnia
2009

W. Makowski, M. Marnko, . Szklarzewicz, P. Zabierowski, D. Majda, W. L.asocha
Adsorpcja lotnych weglowodoréw na porowatym polimerze koordynacyjnym
MOF-5 - badania metodq quasi-réownowagowej termodesorpcji

XLII Ogolnopolskie Kolokwium Katalityczne, Krakéw 15-17 marca 2010

L. Kolek, M. Massalska-Arodz, T. Rozwadowski, ]. Krawczyk, P. Kula, R.
Dabrowski, D. Majda

Badania przejs¢ fazowych i dynamiki w ciektym krysztale z fazq anty-
ferroelektrycznqg
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20.

21.

22.

23.

24,

25.

26.

27.

VII Ogdlnopolska Konferencja "Rozpraszanie neutronéw i metody
komplementarne w badaniach faz skondensowanych" Chlewiska k/Siedlec 12-
16 czerwca 2011r.

L. Kolek, M. Massalska-Arodz, M. Paluch, K. Adrjanowicz, D. Majda
Badania dielektryczne i kalorymetryczne ciektego krysztatu z 4-[2-(3-
fluorofenylo) etylo]bifenylowym rdzeniem molekularnym posiadajqgcego fazy
ferro-i antyferroelektryczne

XVIII Ogoélnopolska Konferencja , Krysztaty Molekularne 2012”, Gdansk
12.09.2012

W. Lasocha, D. Majda, M. Oszajca, W. Przybylski, J. Szklarzewicz

Struktura i badania fizykochemiczne dla wybranych
Oksobiperoksowanadandéw(v)z ligandami polipirydynowymi

[ Ogblnopolskie Forum Chemii Nieorganicznej, Krakéw, 6-8 grudnia 2012

L. Kolek, M. Massalska-Arodz, K. Adrjanowicz, B. Suchodolska, A. Rudzki, D.
Majda Badanie polimorfizmu fazowego i wtasnosci dielektrycznych ciektego
krysztatu 4H6 posiadajqgcego fazy ferro- i antyferroelektryczne

VIII Ogdblnopolska Konferencja "Rozpraszanie neutronéw i metody
komplementarne w badaniach faz skondensowanych", Chlewiska 17.06.2013

A. Chojnacka, M. Molenda, D. Majda, P. Natkanski, P. Kustrowski, R. Dziembaj
Leak testing of carbon-tin nanocomposites by thermal analysis methods

12th Conference on Calorimetry and Thermal Analysis (CCTA 12), 6-10.09.2015,
Zakopane

M. Bakierska, M. Molenda, A. Chojnacka, D. Majda, M. Swiqtos{awski, R.
Dziembaj, Structural, thermal and chemical stability of LiMn204-ySy cathode
materials

12th Conference on Calorimetry and Thermal Analysis (CCTA 12), 6-10.09.2015,
Zakopane

M. Bakierska, M. Molenda, M. Swiqtos{awski, D. Majda, R. Dziembaj

Effect of Electrolyte Composition on Electrochemical Performance of LiMn204-ySy
Cathodes for Li-ion Batteries

5th Polish Forum SMART ENERGY Conversion & Storage, Together with 14th
Symposium on Fast Ionic Conductors, 22-25.09.2015, Biatka Tatrzanska

A. Korzeniowska, J. Grzybek, B. Gil, W. Roth, W. Makowski, D. Majda, M. Kubu,
Synteza i badanie porowatosci materiatow typu SBA-15 111 Ogo6lnopolskim Forum
Chemii Nieorganicznej, Krakow, Polska, 7-9.12.2016

A. Korzeniowska, ]. Grzybek, B. Gil, W. Roth, W. Makowski, D. Majda, P.
Michorczyk, Komplementarne badania porowatosci i centréw adsorpcji w
krzemionkowych sitach molekularnych typu SBA-15, X Seminarium Doktoranckie
w Toruniu, Torun, Polska, 23-25.05.2016
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Podsumowanie udzialu w konferencjach

4.

Konferencje miedzynarodowe

Prezentacje ustne: 1
Postery: 8
Wspétautorstwo prezentaciji: 20

Konferencje krajowe

Prezentacje ustne: 9
Postery: 7
Wspétautorstwo prezentaciji: 27

Dziatalno$¢ dydaktyczna i popularyzacja nauki

Ze wzgledu na typ zatrudnienia (pracownik naukowy SLAFiBS/Wydziat Chemii) moje

mozliwosci dziatalnosci dydaktycznej byly ograniczone, poniewaz nie nalezq do zakresu

obowiqgzkéw pracowniczych na tego typu stanowisku. Prowadzenie zaje¢ dydaktycznych lub

opieka naukowa nad studentami w ramach takiego stosunku pracy bytaby niezgodne z

kodeksem pracy. Przedstawiony ponizej wykaz dotyczy dziatalnosci dydaktycznej w czasie

studiéw doktoranckich lub podejmowanych przeze mnie w oparciu o dodatkowe umowy
cywilno-prawne.

4.1. Prowadzone zajecia

Wydziatl Chemii UJ:

Chemia fizyczna - ¢wiczenia laboratoryjne (kierunek Chemia, jednolite
magisterskie, I1I rok), w latach 2000-2001

Instrumentalne metody badania chemicznych zanieczyszczen srodowiska -
¢wiczenia laboratoryjne (kierunek Ochrona Srodowiska, jednolite
magisterskie, 11l rok), w latach 2000-2002

Analiza Instrumentalna - ¢wiczenia laboratoryjne (kierunek Ochrona
Srodowiska, I stopien, Il rok), w latach 2004-2009

Podstawy technologii chemicznej - ¢wiczenia laboratoryjne (kierunek Chemia,
[ stopien, Il rok), w latach 2006-2009

Technologia i inzynieria chemiczna w ochronie srodowiska - ¢wiczenia
laboratoryjne (kierunek Ochrona Srodowiska, I stopien, Il rok), w latach
2006-2009

Chemia nieorganiczna i strukturalna. Laboratorium otwarte - zajecia
laboratoryjne (kierunek Chemia, II stopien, I rok), w latach 2014-2015

Wyzsza Szkota zawodowa w Tarnowie:

Kataliza Chemiczna i Technologia Zielonej Chemii - ¢wiczenia laboratoryjne
(IIT rok), w latach 2005-2015

V LO w Krakowie:

Podstawy Chemii - laboratorium (zajecia dla uczniéw klas II o profilu
matematyczno-chemicznym), w latach 2013-2017
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Fundacja Pro Chemia - ,,Warsztaty Olimpijskie” dla uczniéw szkoét Srednich
przygotowujacych sie do udziatu w olimpiadzie chemicznej

e Wyklady, wlatach 2014-2017

e Zajecia laboratoryjne, w latach 2013 -2017

4.2. Prowadzone szkolenia z Analizy Termicznej dla pracownikow
nauki i przemystu, m.in:

e Politechnika Czestochowska. 2010. Wykorzystanie kwadrupolowego
spektrometru masowego do analizy produktéw reakcji zachodzqcych podczas
pomiaréw termograwimetrycznych.

e Zaktady chemicznej w Nowej Sarzynie. 2011. Praktyczne zastosowanie technik
analizy termicznej.

e Firma Volkswagen. 2012. Obstuga urzqdzen analizy termicznej oraz programu
STAR.

e Firma Bitron. 2012. Obstuga urzadzen stosowanych do analizy termicznej
oraz mozliwos$ci wykorzystania oprogramowania STAR.

4.3. Publikacje dydaktyczne

1. Dorota Majda, Badanie wptywu wymiany jonowej na wtasciwosci katalityczne
zeolitow, Rozdziat w ksigzce: , Jak ksztatci¢ studentéw chemii i kierunkéw
pokrewnych. Podrecznik nauczyciela akademickiego”. red. . Maciejowska.
Krakéw (2008). ISBN 978-83-921505-8-9.

2. Sébastien Gagneur, Dorota Majda, Icebreaker and Evening Introduction rozdziat
w “Proceeding of Newly Appointed Chemistry Teaching Staff - Second Summer
School” Malta, 12-16 June 2007, 24-25 (2008).

4.4. Udzial w projektach edukacyjnych

1. FSO Fundusze Strukturalne UDA -POKL.04.01.02-00-097/09-0
Zwiekszenie liczby wysoko wykwalifikowanych absolwentdéw kierunkdw Scistych U]
Czas realizacji: 2009-2012
Charakter udziatu: wykonawca
Dzieto: Opracowanie 12 zagadnien i pytan kursu e-learningowego z Technologii
Chemicznej w ramach programu Wspomaganie zaje¢ z wykorzystaniem
zaawansowanych metod ICT prowadzonych na Wydziale Chemii U]

2. FSO Fundusze Strukturalne UDA -POKL.04.01.02-00-168/11-00

Zwiekszenie liczby absolwentéw innowacyjnych kierunkow studiow:
Zaawansowane materiaty i nanotechnologia oraz Studia matematyczno-
przyrodnicze na Uniwersytecie Jagielloriskim
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Charakter udziatu: wykonawca
Czas realizacji: 2011-2015
Dzieto: Opracowanie 32 pytan do kursu e-learningowego z Podstaw Chemii.

4.5. Inne aspekty dzialalnosci dydaktycznej

Ukonczenie Studium Pedagogicznego Uniwersytetu Jagiellonskiego i uzyskanie
kwalifikacji pedagogicznych do pracy nauczycielskiej w roku 1999;
Opracowanie instrukcji do ¢wiczen realizowanych w ramach kursu Analizy
Instrumentalnej oraz Technologii Chemicznej przeznaczonych dla studentow
Chemii i Ochrony Srodowiska;

Udzial w Second Residential Summer School for Newly Appointed University
Chemistry Teaching Staff (European Chemistry Thematic Network) Malta 12-
16.07.2007

5. Dziatalnos¢ organizacyjna

5.1. Prowadzenie Pracowni Analiz Termicznych i Kalorymetrii

Pracownia Analiz Termicznych i Kalorymetrii, pierwotnie nalezgca do
Srodowiskowego Laboratorium Analiz Fizykochemicznych i Badan Strukturalnych, a
obecnie bedgca pracownig wydziatowg Wydziatu Chemii U], dysponuje sprzetem
pozwalajagcym na wieloaspektowg analize probek w szerokim zakresie temperatur.
Dzieki wspétpracy z firma Mettler Toledo oraz dotacji ATOMIN oferuje analizy o
wysokim standardzie. Dzieki temu cieszy sie popularnoscig wsrod pracownikéw nie
tylko Wydziatu Chemii, ale takze innych osrodkéw naukowych czy firm
komercyjnych.

Efektem mojej dziatalno$¢ zwigzanej z prowadzeniem Pracowni w latach 2004 -
2016 byto:

Opracowanie Regulaminu Pracowni ATiK

Wykonywanie ponad 2500 analiz metodami TG, TG-QMS oraz DSC, zleconych
przez Pracownikow Uniwersytetu Jagiellonskiego, innych jednostek
naukowych oraz firm komercyjnych.

Interpretacja otrzymanych wynikéow

Utrzymywanie sprawnoSci aparatury poprzez prowadzenie okresowej
kontroli urzadzen oraz zaopatrywanie w cze$ci wymienne, zakup
odczynnikow i materialéw eksploatacyjnych.

Rozwijanie wspétpracy z innymi oSrodkami naukowymi oraz firmami
komercyjnymi, m.in. Collegium Medicum U], Instytut Fizyki Jadrowej PAN,
Politechnika Rzeszowska, Gdanski Uniwersytet Medyczny, Uniwersytet

49



Rolniczy w Krakowie, Akademia Gorniczo-Hutnicza im. Stanistawa Staszica w
Krakowie, firma farmaceutyczna F1 Pharma, firma Mettler Toledo.
Wykonywanie ekspertyz materiatow firmy F1 Pharma, w latach 2013-2016.
Przyjmowanie i dokumentacja badan prowadzonych w Pracowni Analiz
Termicznych i Kalorymetrii;

Koordynacja rozliczania finansowego zrealizowanych zlecen

Prowadzenie inwentaryzacji sprzetu znajdujacego sie w Pracowni.

5.2. Udzial w organizacji konferencji naukowych:

1.

XVIII Forum Zeolitowe, 13-17 wrze$nia 2011 w Matym Cichym k. Zakopanego.
Udzial w komitecie organizacyjnym

. XIX Forum Zeolitowe, 11-15 wrzes$nia 2012 w Matym Cichym k. Zakopanego.

Przewodniczaca komitetu organizacyjnego

XX Forum Zeolitowe, 22-26 wrzes$nia 2015 w Stryszawie k. Suchej Beskidzkiej
Przewodniczaca komitetu organizacyjnego

II Seminarium Analizy Termicznej, 17-20 kwietnia 2016, Zakopane.
Udzial w komitecie programowym.

5.3. Czlonkostwo w organizacjach naukowych:

Polskie Towarzystwo Zeolitowe:

e (zlonkostwo od roku 2001 do chwili obecnej
e W Komisji Rewizyjnej w latach 2009-2012
e W Zarzadzie od 2015 roku do chwili obecnej

y/ e
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