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1, Informacje ogélne

Praca wykonana zostala na Wydziale Mechaniczno-Energetycznym Politechniki
Wroctawskiej pod kierunkiem promotora dr. hab. inz. Stawomira Pietrowicza, prof. PWr.
Prace opublikowano jako raport serii PREPRINT nr 3/2018 na Wydziale Mechaniczno-
Energetycznym Politechniki Wroctawskie;j.

Recenzje¢ opracowano w oparciu o decyzj¢ Rady Wydzialu Mechaniczno-Energetycznego
PWr z dnia 04.07.2018 r.

Praca doktorska zostala przedstawiona na 168 stronach i zawiera siedem rozdzialow, dwa
zalaczniki oraz wykaz wazniejszych oznaczen. Dysertacja zawiera 59 rysunkoéw i 13 tabel

oraz wykaz literatury (188 pozycji).

2, Omoéwienie tresci pracy

Praca napisana jest w jezyku angielskim. Prace rozpoczyna spis tredci i wykaz wazniejszych
oznaczen. W pracy brakuje streszczenia.

W rozdziale pierwszym (24 strony), zatytwlowanym Introduction, autor dokonuje
szczegblowego przegladu literatury oraz wprowadza zagadnienia zwigzane z
niskotemperaturowym przechowywaniem materiatu biologicznego, w szczegdlnosci opartego
na chlodzeniu cieklym azotem. Zwraca uwage na szerokiec i wazne zastosowanie
niskotemperaturowego przechowywania i konserwacji materialu biologicznego do celow
transplantacji, czy zachowania materialu genetycznego. Zwraca uwage na zalety
przechowywania w temperaturach kriogenicznych, wymienia takze gtéwne problemy z tym

zwigzane: wstrzgs osmotyczny, Wewngtrz komoérkowe formowanie sie lodu, rekrystalizacja
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oraz dewitryfikacja, toksycznos¢ dodatkowych substancji CPA (Cryoprotectant agents),
naprezenia mechaniczne wywierane na blong komérkows, szok termiczny.

W podrozdziatach Slow freezing oraz Vitrification dokladnie przedstawia dwie obecnie
stosowane metody do konserwacji niskotemperaturowej. Pierwsza metoda jest oparta na
zasadzie wolnego zamrazania, co pozwala na rdwnoczesne odwadnianie komarki i unikanie
powstawania krysztalkéw lodu wewnatrz komorki. Druga metoda jest oparta na szybkim
zamrazaniu, ktére prowadzi do witryfikacji materiatu biologicznego. W podrozdziale Spray
cooling as a method of fast heat removal autor zwraca uwagg, ze problemy klasycznego
zamrazania polegajacego na znuzeniu préobki w cieklym azocie, mozna unikngé poprzez
zastosowanie zamrazania strumieniem zawiesiny lodowe] azotu. Odpowiednio dobrany
strumien mieszaniny cieklego azotu oraz drobnych czgsteczek lodu znaczaco intensyfikuje
wymiang ciepla oraz szybkos$¢ chlodzenia. W podrozdziale Short introduction to the MSN;
spray cooling autor omawia zasade dziatania generatora azotowe] zawiesiny lodowej, opartej
na dyszy de Lavala (MSN2), ktéra uzywa w prowadzonych badaniach eksperymentalnych.

W rozdziale 2 Doctoral thesis and scope of the dissertation autor przedstawia cele, zakres
oraz gléwng teze pracy. Pisze, ze celem pracy jest zrozumienie fizyki zamrazania komorek
wykorzystujacej nowatorska metode MSN2, chlodzenia strumieniem gazowo-cieklego
zawierajgcym czgsteczki zestalonego azotu. Wiedza ta pozwoli na zidentyfikowanie wad i
zalet zamrazania strumieniowego w kontekscie zamrazania wolnego oraz witryfikacji.

Autor rozprawy stawia nastgpujacg teze: Chiodzenie strumieniem zawierajgcym zestalone
czastki azotu redukuje niekorzystny wplyw wrzenia blonowego na wymiang ciepla,
intensyfikuje wymiane ciepta oraz pozwala unikna¢ zestalania si¢ krysztatkow lodu wewnatrz
komorki (efekt IIF — Intracellular Ice Formation).

Autor wylicza takze siedem szczegdtowych celow:

1. Zrozumienie zamrazania metodga MSN2 oraz jej wplywu na strukture materiatu
biologicznego.

2. Wykonanie pomiaréw termicznych dla metody chlodzenia MSN2 dla zakresu temperatur
najbardziej newralgicznych z punktu widzenia konserwacji kriogenicznej materiatu
biologicznego.

3. Przetestowanie nowatorskich pojemnikéw kriogenicznych stuzacych do witryfikacji probek
biologicznych o duzej objetosci.

4. Przebadanie procedur wolnego zamrazania oraz witrylikacji w celu zwigkszenia sukcesu
konserwacji kriogenicznej (utrwalenia kriogenicznego).

5. Rozwiniecie metodologii pomiarowej dla chlodzenia strumieniowego MSN2.



6. Doktadne zrozumienie mechanizmu wymiany ciepla w chtodzeniu strumieniowym MSN2.
7. Zamodelowanie odpowiedzi blony komorkowe] na propagacje frontu zamarzania oraz
oszacowanie zdolnosci do przetrwania po zamarznigeiu.

Autor przedstawit takze szczegélowo zakres pracy, formulujac nastepujace sze$é punktow:

1. Systematyzacja obecnej wiedzy zwigzane] z utrwalaniem kriogenicznym.

2. Zaprojektowanie i wykonanie stanowiska badawczego do pomiaru transportu ciepla.

3. Zaprojektowanie i wykonanie stanowiska badawczego do wizualizacji propagacji frontu
zamarzania.

4. Zaprojektowanie i wykonanie stanowiska badawczego do przeprowadzenia witryfikacji
zawiesiny pozbawionej komorek.

5. Rozwinigcie narzedzia numerycznego do modelowania propagacji frontu zamarzania w
warunkach niestacjonarnych oraz przechlodzonych, z wykorzystaniem metody typu phase-
field.

6. Walidacja zaproponowanego modelu numerycznego poprzez poréwnanie z wynikami
eksperymentu.

W rozdziale 3 Experimental research, liczacym 16 stron, autor oméwil metodologie
prowadzonych badan eksperymentalnych oraz szczegoélowo opisal stanowisko badawcze,
ktérego poszczegdlne elementy zostaly przedstawione na rysunku 3.1. Podstawg wyboru
badanych parametrow przez autora bylo stwierdzenie, ze podstawowym parametrem
decydujgcym o udanym utrwaleniu kriogenicznym jest odpowiednia szybkos$¢ chlodzenia.
Autor wymienil nastepujace obszary, ktore bgda tematem pomiardw eksperymentalnych:
krzywa chtodzenia dla metody MSN2, wspoélczynniki wymiany ciepla dla temperatur ponizej
300K, pomiary strumienia ciepla, mozliwosci uzycia metody MSN2 do witryfikacji,
dynamika propagacji frontu zamarzania, pomiary dla wody destylowanej, czystego roztworu
soli oraz roztworu soli z dodatkiem CPA (tabela 3.1).

W podrozdziale 3.2 Specific design features autor dokladnie opisuje dwa autorskie
kriogeniczne pojemniki pomiarowe w ktérych umieszeczone sa przyrzady pomiarowe oraz
badane probki. Autor dokladnie opisuje i przedstawia projekt poszczegdlnych pojemnikéw
pomiarowych oraz przedstawia procedure wypelniania zasobnikéw badanym materialem. W
podrozdziale 3.3 Measurement metodology autor przedstawia dokladnie urzgdzania
pomiarowe uzyte w eksperymencie do mierzenia: temperatury (czujnik Pt100 firmy
Netsushin, termopara Cu-CuNi), gestosci strumienia ciepla (czujnik firmy Captec), propagaciji
frontu zamarzania oraz witryfikacji (szybka kamera CCD Redlake MotionPro X3 o matrycy

1600x1200) oraz rozktadu czastek (laser Nd-YAG).



W rozdziale czwartym Results of experiments autor przedstawia wyniki pomiaréw. Na
rysunku 4.2 przedstawia krzywe chlodzenia dla ceramicznego plaskiego grzejnika, ogrzanego
wstepnie do temperatur: 298 K, 313 K oraz 373 K i chlodzone metodg MSN2. Widoczne sg 3
odmienne regiony na krzywych chlodzenia, ktére odpowiadaja réznym predkosciom
chlodzenia ceramicznego grzejnika. Nastepnie przeprowadza podobny pomiar ale dla probki
wypehionej woda umieszczonej w pierwszym rodzaju kriogenicznego pojemnika
pomiarowego. Autor stwierdza, Zze przebiegi krzywych chlodzenia dla wody oraz ptytek
ceramicznych sg jakoéciowo podobne. Ponadto na krzywej chlodzenia identyfikuje skokowa
zmiane dla temperatury $cianki z 80K na 115 K, $wiadczaca o zlokalizowanym
maksymalnym strumieniu ciepta. Autor odnosi to do punktu CHF (krytyczny strumien ciepla)
z krzywej wrzenia dla cieklego azotu.

W podrozdziale 4.2.2 Spray boiling curve autor przedstawia wyniki strumienia ciepla (Heat
flux) w funkcji przegrzania $cianki (rozumianej jako temperature $cianki pomniejszong o
temperature saturacji dla cieklego azotu). Autor zwraca uwage na istnienie
charakterystycznego punktu POS (point of separation), ktory oddziela dwa rézne rezimy
wymiany ciepta, rysunek 4.4 oraz 4.5. Autor (nie wyjasnia doktadnie jak) identyfikuje, ze w
punkcie POS temperatura wynosi okolo 90 K. Na lewo od POS, funkcja jest rosngca, a
wymiana ciepla jest kontrolowana przez wrzenie blonowe, natomiast na prawo od punktu
POS, funkcja jest malejgca, a wymiana ciepla kontrolowana jest przez bezposrednig
sublimacje czgsteczek zestalonego azotu.

Glowny wniosek plynacy z przeprowadzonych pomiardw jest zaprezentowany w
podrozdziale 4.2.3 Heat transfer coefficient, rysunck 4.9, gdzie autor poréwnuje strumien
ciepla w przypadku odparowania cicklego azotu oraz uzyskane wyniki dla metody MSN2 i
T ini = 373 K, widoczne jest ze metoda chiodzenia MSN2 zapewnia znaczgco wyzsze
strumienie ciepta (tym samym szybsze chlodzenie) dla badanego zakresu temperatur
przegrzania scianki.

W podrozdziale 4.3 Ice front propagation autor przedstawia wyniki eksperymentalne
dotyczgce szybkosci propagacji frontu zamarzania dla wody destylowanej oraz wodnego
roztworu soli o starzeniu 0.9%. Wyniki sg zestawione na rysunku 4.12, gdzie naniesiona jest
takze krzywa teoretyczna bedgca rozwigzaniem problemu Stefana. Wyniki eksperymentu
znaczaco odbiegaja od krzywej teoretycznej. Autor nie wyjasnia tej réznicy zbyt dokladnie.
Ponadto, wida¢ iz szybkos¢ zamarzania dla wody oraz roztworu jest bardzo zblizona. W

koncowym etapie szybko$¢ zamarzania dla roztworu jest wolniejsze.



W podrozdziale 4.4 Vitrification experiment autor przedstawia wyniki eksperymentu
chlodzenia roztworéw wodnych o réznej zawartosci gliceryny oraz czynnika DMSO (dodatek
przeciw zamarzaniu). Wraz ze wzrostem stezenia gliceryny obserwuje si¢ inny przebieg
zamarzania. Dla stezenia gliceryny oraz DMSO 7 mol/dm3 autor uzyskal pelng witryfikacje,
ktéra byla mozliwa dzigki przyspieszeniu procesu chlodzenia powyzej 240 K/min. Wartosé ta
jest okoto 6 razy wigksza niz w przypadku standardowych metod stosowanych do
kriogenicznego utrwalania probek o wiekszych rozmiarach.

W rozdziel pigtym Numerical simulations autor definiuje model matematyczny, ktérego
bedzie uzywat do modelowania procesu wolnego zamarzana pojedynczej komorki. Model jest
ograniczony do dyfuzyjnego modelowania propagacji frontu zamarzania (przemiany fazowej)
w mieszaninie jednoskladnikowej (woda) z uwzglednieniem anizotropii oraz dynamiki
odksztalcenia blony komoérkowej wynikajacej z réznicy cisnienia osmotycznego. Model
oparty jest na dyskretyzacji objetosci skonczonych (FVM) i jest zaimplementowany w
otwartym oprogramowaniu OpenFOAM. Poprzez zdefiniowanie powyzszego modelu
matematycznego 1 jego numerycznej implementacji, autor stara si¢ odpowiedzie¢ na pytanie,
czy technika chlodzenia oparta na MSN2 pozwoli unikngé powstawania wewnatrz
komorkowe] krystalizacji lodu (IIF). Jednak zaproponowany model matematyczny nie
uwzglednia modelu metody MSN2 w sposéb jawny (co byloby bardzo trudne) tylko w bardzo
uproszczony sposob jest on uwzgledniony w warunku brzegowym opisujacym szybkosé
chlodzenia jednej ze $cianek rozwazanego obszaru obliczeniowego. Warunek brzegowy jest
zdefiniowany w oparciu o uzyskane wyniki eksperymentalne co w pewnym stopniu podnosi
jego wiarygodnos¢.

W pierwszej kolejnosci autor definiuje problem Stefana (podrozdzial 5.3) ktéry postuzy do
walidacji zaproponowanego modelu matematycznego. Nastgpnie autor dokonuje przegladu
kilku metod numerycznych, pozwalajacych na $ledzenie frontu zamarzania: metoda Volume-
of-Fluid, Level Set Method oraz Phase Field Method (PFM). Ostatecznie do swojego modelu
wybiera metode PFM, ktora uzywa rozmytego/dyfuzyjnego interfejsu miedzyfazowego, co
pozwala na uniknigcie modelowania frontu przemiany fazowej w sposéb jawny (jako
ruchomy brzeg z odpowiednimi warunkami brzegowymi). Podstawowe réwnania definiujgce
metod¢ PFM sg opisane w pracy rdwnaniami 5.10 oraz 5.11. Model PFM wymaga dalszego
wyboru 1 zdefiniowania wystgpujacych w nim funkcji i parametréw, co jest tematem
podrozdziatldw 5.5 oraz 5.6 autor kolejno wprowadza funkcje energii swobodnej Landaua
5.12 (free energy function) funkcjonal 5.13 oraz zaleznos¢ 5.14, ktéra wynika z zadania

minimalizacji funkcjonalu 5.14. Ostatecznie zaproponowany model jest zdefiniowany
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rownaniami 5.16 — 5.21 i opisuje izotermiczng przemian¢ fazowa jednoskladnikowej
substancji.

Zaproponowany model zostal sprawdzony w oparciu o analityczne rozwigzanie problemu
Stefana, rysunek 5.7, gdzie wida¢ dobrg zgodnos¢ dla rozpatrywanego przedzialu czasowego.
Rozpatrywany przedzial czasowy jest bardzo maly rzedu le-7 sekundy. Nastepnie autor
dopasowuje zaproponowany model numeryczny do wynikow eksperymentalnych poprzez
odpowiednie dobranie szybkosci zmiany warunku brzegowego (parametr B w réwnaniu
5.23). Z zamy$le autora ten warunek brzegowy ma odpowiada¢ szybkos¢ chlodzenia $cianki
(zmiany jej temperatury na skutek dzialania strumienia chlodzgcego MSN2). Ostatecznie
parametr B zostal dobrany jako réwny 1200 K/min, co zapewnilo dobrg zgodnos¢ z
eksperymentem, rysunek 5.8. Warunek brzegowy 5.23 jest jedynym miejscem gdzie
uwzgledniono w modelu numerycznym sposoéb chtodzenia MSN2. Mozna wigc stwierdzi¢, ze
zaproponowany model numeryczny nie modeluje chtodzenia metodg MSN2. Uwzglednienie
tego byloby bardzo trudne, niemniej jednak nie jest to konieczne w przypadku Sledzenia
frontu zamarzania oraz modelowania sposobu zamarzania komorki.

W podrozdziale 5.8 autor rozszerza zaprezentowany model o wplyw anizotropii oraz
fluktuacji termicznych na proces zamarzania. Pozwala to na jakosciowo poprawne oddanie
ksztaltu frontu zamarzania, co jest przedstawione na rysunku 5.11. Autor modeluje proces
zestalania sie niklu, ktory poréwnuje jakosciowo z wynikami dostepnymi w literaturze.
Zaproponowany model dobrze oddaje dendrytyczne struktury krzepnigcia. Dodatkowe efekty
sg uwzglednione poprzez dodanie cztonéw zrodtowych. do rownania opisujgcego ewolucje
paramentu porzadku. zapewniajacych losowos¢ fluktuacji oraz zmiennos¢ przestrzenig
wspolczynnika gradientu energii.

Zaproponowany model matematyczny jest nastepnie rozwinigty o mozliwo$¢ modelowania
mieszaniny jednoskladnikowej, podrozdziat 5.9. Pozwolilo to na zamodelowanie procesu
zamarzania roztworu soli o zadanym stezeniu. Wigze sie to z dodaniem kolejnego rownania
modelujacego zmiane koncentracji soli, réwnanie 5.30 oraz uwzglednieniem dodatkowego
cztonu w rownaniu porzadku uwzgledniajacego zmiang stezenia roztworu w okolicy frontu
zamarzania. W podrozdziale 5.10 autor opisal metodologie modelowania scianki blony
komérkowej. Autor zdecydowat si¢ na zamodelowanie blony komoérkowej czerwonej krwinki
(RBC), motywujac to jej wysoka przezywalnoscia dla szybkosci chlodzenia 1200 K/min.
Autor zalozyl, ze zmiana ksztaltu membrany moze by¢ spowodowana jedynie zmiang lokalnej
koncentracji soli w roztworze. Powoduje to lokalny przeptyw wody poprzez

pblprzepuszczalng membrang, az do wyrdwnania stezef wewnatrz i na zewnairz komorki.
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Przeptyw wody zostal zamodelowany w oparciu o prawo Darcyiego, réwnanie 5.35.
Koficowe réwnanie zmiany koncentracji soli w obszarze obliczeniowym przedstawia
rownanie 5.39, w ktérym dodatkowo autor uwzglednit zmiang wspélezynnika dyfuzji masy w
zaleznosci od lokalizacji w obszarze obliczeniowym (obszar poza komorks, btona komoérki,
obszar wewnatrz komorki).

W rozdziale széstym Numerical simulations results autor przedstawia serie wynikéw
obliczeniowych opartych na modelu przedstawionym w poprzednim rozdziale. Badania
numeryczne skupiajg si¢ na modelowaniu zachowania pojedynczej komérki krwinki
zanurzonej w roztworze solnym w odpowiedzi na zblizajgcy sie front zamarzania.
Zwigkszanie si¢ zamarznigtego obszaru w poblizu komoérki powoduje wzrost koncentracji soli
w roztworze otaczajgcym komorke, co w konsekwencji prowadzi do dehydratacji komoérki.
Autor w tym kontekscie naduzywa pojecia cryo-freezing, gdyz caly symulowany proces
zachodzi w znacznie wyzszych temperaturach niz kriogeniczne.

Autor zakiada, ze przetrwanie komorki zalezy tylko od temperatury wewnatrz komoérki, jaka
si¢ ustala po procesie zamarzania. A sam proces zamarzania wewnatrz komoérki jest
homogeniczny. Dyskusyjne moze by¢ zatozenie, ze koncentracja soli wewnatrz komoérki sie
nie zmienia podczas dehydratacji komérki. Autor rozpatruje cztery rézne scenariusze
symulacji, ktére gléwnie réznig si¢ poczatkowa temperaturg roztworu otaczajgcego komorke.
Dla temperatur poczatkowych, ponizej 255K, autor zaobserwowal zamarzanie wewnatrz
komérki (IFF). Wyniki zostaly podsumowane na rysunku 6.9, gdzie przedstawiona jest
zmiana objetosci komorki (dehydratacja) w funkcji temperatury w komérce. Widoczne jest,
ze dla dobranych przez autora parametréw (przypadki 2, 3 i 4) proces dehydratacji przebiega
prawidtowo 1 wewnatrz komorki nie dochodzi do zamarzania.

Autor konczy dysertacje rozdzialem Summary, gdzie przedstawia gtéwne osiggniecia swojej
pracy. Zalicza do nich:

1. Zidentyfikowanie trzech réznych rezimoéw chiodzenia, wystepujacych w chiodzeniu
metodg MNS2, charakteryzujgcymi sie znaczgco réznymi szybkosciami chtodzenia.

2. Zidentyfikowanie trzech réznych reziméw wymiany ciepta podczas chiodzenia metoda
MNS2: wymiana ciepta poprzez sublimacje bardzo drobnych czasteczek lodowego azotu,
wrzenie blonowe, jednofazowa wymuszona konwekcja.

3. Zidentyfikowanie temperatury $cianki (90 K), dla ktérej wystepuje maksymalna wymiana
ciepla dla rozwazanej metody MNS2. Dla temperatur ponizej 90 K wymiana ciepta byla

kontrolowana przez wrzenie blonowe (i rosla wraz z temperatura), powyzej 90 K wymiana



ciepla byla kontrolowana przez sublimacje czasteczek zestalonego azotu (i malata wraz ze
wzrostem temperatury Scianki).

4. Szybkos¢ chiodzenia metodg MNS2 byta srednio 3 krotnie wyzsza niz dla krzywej wrzenia
LN2.

5. Obserwacja, ze w przypadku wody destylowanej front zamarzania jest stabilny i
prostopadly do gradientu temperatury, natomiast w przypadku roztworu soli tworza sie
charakterystyczne niestabilno$ci na froncie zamarzania.

6. Poréwnanie wynikéw eksperymentalnych z rozwigzaniem analitycznym problemu Stefana.
Wykazanie btedu na poziomie 30-40%.

7. Przeprowadzenie udanego eksperymentu witryfikacji. Witryfikacja zaszla dla prébek o
wyzszym stezeniu: 7 M glicerol oraz 7 M DMSO oraz dla szybkosci chlodzenia 249 K/min.

8. Stworzenie modelu matematycznego zamarzania opartego na metodzie Phase Field Method
PFM uwzgledniajacego fluktuacje termiczne frontu zamarzania, zmiane koncentracii
roztworu soli oraz pélprzepuszczalng membrang modelujaca komoérke czerwonej krwinki
(RBC).

9. Zdefiniowanie zmiennego w czasie warunku brzegowego modelujgcego szybkogé
chlodzenia metodag MNS?2 (na podstawie dopasowania do wynikow eksperymentalnych).

10. Przeprowadzenie serii obliczen numerycznych modelujacych proces wolnego zamarzania
komoérki RBC w celu identyfikacji warunkéw dla ktorych moze wystgpié niekorzystne
zjawisko zamarzania wewnatrzkomoérkowego. Pokazanie, ze homogeniczne zamarzanie
wewnatrzkomoérkowe moze zaj$¢ dla przechtodzenia ponizej 7.7 K.

11. Badania numeryczne nie pokazaly formowania si¢ struktur dendrytycznych na froncie
zamarzania w roztworze soli otaczajacej komorke RBC.

12. Badania numeryczne nie pokazaty wplywy anizotropii zamarzania na proces dehydratacji

komorki RBC.

& Ocena pracy

2.1 Wybdr tematu rozprawy

Problem utrwalania kriogenicznego (zamrazania) materiatu biologicznego jest waznym i
aktualnym tematem w obecnych czasach. Pozwala na dlugoterminowe przechowywanie
zar6wno pojedynczych komorek jak i calych organdéw. Krytyczne dla udanego procesu
utrwalenia termicznego (niskotemperaturowego) jest zachowanie odpowiednich warunkow
zamrazania, co wigze si¢ z wyborem odpowiedniej metody chtodzenia. Autor w swojej pracy

skupia si¢ na metodzie utrwalenia kriogenicznego opartej na natryskowym chlodzeniu
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mieszaning gazowo-cieklego azotu wypelnionego drobnymi zestalonymi czasteczkami azotu
o rozmiarach rz¢du kilku mikrometréw (metoda MNS2). Zastosowanie tej metody pozwala na
intensyfikacje wymiany ciepta i dzieki temu mozliwe jest szybsze slodzenie niz w
klasycznych metodach zanurzeniowych, w ktérych wymiana ciepta jest kontrolowana przez
wrzenie blonowe. Zastosowanie metody MNS2 moze by¢ w szczegdlnosci obiecujace do
przeprowadzenia udanego procesu witryfikacji.

Identyfikacja sposobéw wymiany ciepla oraz charakterystyka chtodzenia dla metody MNS2
jest waznym zagadnieniem, gdyz moze pomoéc w dokfadniejszym kontrolowaniu procesu
zamarzania. Dodatkowo, o migdzynarodowym znaczeniu przeprowadzonych badan swiadczy
fakt, ze cze$C eksperymentalna rozprawa doktorskiej zostala wykonana na Uniwersytecie
Tohoku w Japonii.

Charakterystyka trybu przekazywania ciepta dla metody MNS2 jest wcigz mato poznana,
dlatego wybor tematu pracy doktorskiej uwazam za trafny i wazny z naukowego oraz
aplikacyjnego punktu widzenia. Temat stworzyl rowniez mozliwosé wykazania sie

umiejetnoéciami technicznymi, badawczymi, analitycznymi oraz numerycznymi.

3.2. Metodologia prowadzonych badan

Warsztat badawczy Doktoranta sktadal sie¢ zarowno z badan doswiadczalnych oraz
analityczno-numerycznych. Nalezy podkreslié, ze w trakcie realizacji pracy autor
przeprowadzil autorskie badania na bardzo specyficznym i kosztownym stanowisku
badawczym znajdujagcym si¢ na Uniwersytecie Tohoku w Japonii. Autor poprawnie
zaplanowat i przeprowadzit badania dla szerokiego zakresu parametréw, co pozwolito mu na
uzyskanie ciekawych i waznych wynikéw. Ponadto autor stworzyl model matematyczny, w
oparciu o metode Phase Field Method, do symulacji zamarzania roztworu
jednosktadnikowego wraz z uwzglednieniem dynamicznie zmieniajacej sie membrany,
modelujacej proces dehydratacji komoérki czerwonej krwinki. Autor zaimplementowat
zaproponowany model matematyczny w srodowisku OpenFOAM, Warto podkreslié, ze
stworzony model oraz szereg przeprowadzonych obliczen numerycznych pozwolily znaczaco
rozszerzy¢ wiedze zebrang podczas eksperymentu.

Obszar badan, jako bardzo szeroki wymagal poznania i wnikliwych analiz zachodzacych
procesow oraz znaczacego zapoznania si¢ z metodologia tworzenia wieloaspektowych modeli
matematycznych. Podsumowujac nalezy zauwazy¢, ze wklad Doktoranta w rozwdj

metodologii badan w wybranym obszarze jest wielokierunkowy i znaczny.



3.3. QOcena wynikéw badan

Praca wyrdznia si¢ kompleksowym podejsciem do omawianego problemu. Réwnomiernie
rozklada akcenty na czgs¢ eksperymentalng oraz teoretyczno-obliczeniowa (model
matematyczny oraz numeryczny). W czgsci eksperymentalne] autor skupia si¢ na
efektywnosci chlodzenia metodg MSN2 oraz identyfikacja trybu wymiany ciepla. Jednak w
samym eksperymencie autor nie bada prébek z materialem biologicznym. W drugiej czesci,
autor prezentuje model matematyczny oraz wyniki obliczen. Mimo iz, w zaproponowanym
modelu autor nie uwzglednia samego urzadzenia MSNZ2 (rozumianego jako strumien
mieszaniny gazowego, cieklego i1 zestalonego azotu), z sukcesem uzywa swoich wynikow
eksperymentalnych do zdefiniowania empirycznego warunku brzegowego. W konsekwencji,
caty proces chlodzenia metodg MSN2 jest zredukowany do zmiennego w czasie warunku
brzegowego. Model matematyczny opisujacy propagacje frontu zamarzania uwzglednia
dodatkowo (uproszczony) model materiatu biologicznego (pojedyncza czerwona krwinka,
zredukowana do blony komoérkowej) oraz zjawisko dehydratacji. Rozszerza to wyniki
cksperymentalne autora w kierunku wstepnego badania wplywu zamarzania na materiat
biologiczny 1 w rezultacie daje pewien wglad w sam proces bezpiecznego zamarzania.
Dodatkowo przeprowadzona analiza numeryczna moze byE pomocna w procesie
projektowani eksperymentu z uzyciem materialu biologicznego. Za najwazniejsze

osiggniecia omawianej dysertacji uwazam:

1. Zidentyfikowanie trzech rdéznych reziméw chlodzenia, wystepujgcych w chlodzeniu

metodg MNS2, charakteryzujacymi si¢ znaczgco réznymi szybkosciami chtodzenia.
2. Zidentyfikowanie trzech réznych reziméw wymiany ciepla podczas chlodzenia metodg
MNS2: wymiana ciepla poprzez sublimacj¢ bardzo drobnych czasteczek lodowego azotu,

wrzenie blonowe, jednofazowa wymuszona konwekcja.

3. Pokazanie, ze szybkos$¢ chlodzenia metodg MNS2 moze by¢ srednio 3 krotnie wyzsza niz

w przypadku wrzenia LN2.

4. Przeprowadzenie udanego eksperymentu witryfikacji. Witryfikacja zaszta dla prébek o

wyzszym stezeniu: 7 M glicerol oraz 7 M DMSO oraz dla szybkosci chtodzenia 249 K/min.
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5. Stworzenie modelu matematycznego zamarzania opartego na metodzie Phase Field Method
PFM uwzgledniajgcego fluktuacje termiczne frontu zamarzania, zmiane koncentracji

roztworu soli oraz proces dehydratacji komdrki czerwonej krwinki (RBC).

6. Przeprowadzenie serii obliczen numerycznych modelujgcych proces wolnego zamarzania
komodrki RBC w celu identyfikacji warunkow dla ktérych moze wystgpi¢ niekorzystne
zjawisko zamarzania wewnatrzkomoérkowego. Pokazanie, ze homogeniczne zamarzanie
wewnatrzkomorkowe moze zaj$¢ dla przechlodzenia ponizej 7.7 K (dla zadanych

parametrow).

7. Zalozenia, cele i teza dysertacji zostaly zrealizowane oraz zweryfikowane na podstawie

przeprowadzonego eksperymentu oraz obliczen numerycznych.

3.4. Uwagi krytyczne

1. W tekscie czgsto brakuje opisu poszczegolnych statych 1 zmiennych w prezentowanych
rownaniach. Niektére rysunki sg nieczytelne, gdyz majg zbyt malg czcionke co
uniemozliwia ich dokladne analizowanie (np. rysunki 4.13, 5.10, 5.11 i inne.)

2. W czesdei 4.2.1, opis rysu 4.2 nie jest jasny, bo nie wiadomo, czy autor odnosi sie do
jednego wybranego przypadku, czy do wszystkich naraz. Jezeli do wszystkich naraz,
dobrze by bylo przedstawi¢ wyniki dodatkowo na jednym rysunku i znormalizowane
przez odpowiadajgcg temperaturg T _ini.

3. W czesci 4.2.2 nie do konica wiadomo jak autor wyznaczyt wartos¢ 90 K dla punktu POS.
Czy wartosé 90 K dla wszystkich przypadkdw zostala wyznaczona "na oko" ? Jezeli tak to
moze to w znacznym stopniu wplywaé na dalsze wnioski. Nalezalo by wyznaczy¢ ta
warto$¢ w oparciu o narzedzia matematyczne i/lub statystyczne. Jest to uzasadnione tym
bardziej, iz wida¢, ze punkt POS ma tendencj¢ do przesuwania sie w prawo wraz ze
wzrostem T ini (z zastrzezeniem, ze wybranie jako POS punktu pomiarowego o
maksymalnej wartosci Heat flux nie bedzie odpowiednie w tym przypadku.)

4. Nie jest wiadome, czy przytaczana predkos¢ u_m = 78.66 m/s odnosi si¢ do predkosci
krysztatkow lodu, czy $redniej predkosci mieszaniny? Predkosei te mogg byé rézne, a
krysztatki lodu moga poruszac sie szybciej niz faza gazowa i/lub ciekta ?

5. Autor korzysta z uproszczonej wersji korelacji 4.2, ktorg chwile wezesniej krytykuje jako

nieodpowiednig do warunkéw panujacych w eksperymencie. Nie jest to do konca jasne.
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10.

11.

12

13.

14.

15.

Wydaje sie, ze korelacja 4.3 byla by bardziej dokladna gdyby uwzgledni¢ w niej jako
parametr takze T_ini.

Uzywanie tysiecznych czesei dla stalej oraz dziesigciotysigcznych czgsci w wykladniku
we wzorze 4.4 jest nieuzasadnione, gdyz praktycznie nie wplywa to na wyniki tej
korelacji w badanym zakresie temperatur.

Uwaga 7. odnosi si¢ takze do wzoréw z tabeli 4.2.

Konkluzja ze strony 66 .,... Data shows tendency of heat transfer coefficient to be
strongly dependent on wall temperature. ...” nie pokrywa si¢ w wynikami z rysunku 4.10,
gdzie wyraznie wida¢, ze na lewo od POS wspélczynnik Heat flux stabiej zalezny od
temperatury niz na prawo od POS, a dla T ini = 373 jest nawet w przyblizeniu staty z
temperatura.

Opis w ostatnim paragrafie podrozdziatu 4.2.3 nie jest do konca jasny. W szczegolnoscei,
nie jest jasne do czego odnosi sig zakres 249-911 W/m2K.

W czesci 4.2.4, jako jeden z gléwnych wnioskdw jest napisane, ze strumief ciepla ma
charakter funkcji potegowej. Czy byly sprawdzane inne mozliwe korelacje? Czy dla nich
parametr R2 byl wigkszy/mniejszy od dobranych funkeji potegowych ?

Na rysunku 4.13 przedstawiona jest propagacja frontu zamarzania dla wody oraz wodnego
roztworu soli. Rysunki przedstawiajg wyniki dla réznych czasow: 26.877 sek dla wody
oraz 15.3 sek dla roztworu oraz sugeruja, ze dla tych czaséw, front zmarzliny jest w tej
samej lokalizacji dla obu prébek. Czy oznacza to, Ze proces zamarzania jest szybszy w
przypadku wodnego roztworu soli? Z tekstu wynika, ze jest odwrotnie. Nie zgadza sig to
takze z wynikami z rysunku 4.12 na ktérym wida¢ iz pre¢dkos¢ zamarzania jest bardzo
podobna do czasu okoto 30 sekund.

Rysunek 4.12, jak wyttlumaczy¢, ze predkosé zamarzania dla obu badanych probek jest
podobna, a spowolnienie zamarzania dla roztworu soli jest widoczne dopiero po 30 sek ?
Na rysunku 4.14 przedstawiony jest proces zamarzania probek roztworu gliceryny 3M i
5M. W tekécie napisane jest, ze zbiornik pomiarowy byl wypelniony w 70%. Jest to
widoczne na rysunku dla roztworu 3M, lecz nie dla SM. Czy w przypadku roztworu SM
zbiornik byl wypeliony w 100% ? Jezeli tak to poréwnanie tych dwoéch przypadkow
moze by¢ nieuzasadnione.

W czesci 5.3 autor przedstawia rownania definiujgce problem Stefana, réwnania 5.1 do
5.8. Pisze ze majg one nieliniowy charakter, co jest niezgodne z przedstawionymi

rownaniami, ktore sg liniowe. Gdzie jest ta nieliniowo$¢, o ktorej wspomina autor ?
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16.

17.

18.

19.

20.

21.

22.

43.

24.

25,

26.

3.3,

Wzoér 5.12 jest najprawdopodobniej blednie przytoczony. Jakie sg wartodci statych A2
oraz A4, i co one oznaczajg ?

We wzorze 5.13 jest blad, z takiego wzoru nie da si¢ przejs¢ do 5.14.

Jakie jest Zrodlo wartosci 1.364 dla statej we wzorach 5.18 oraz 5.19 ?

Uzycie we wzorze 5.25 tych samych symboli (g g(fefa)) do oznaczenia calkowicie
ré6znych zmiennych, czyni go bardzo nie czytelnym.

We wzorze 5.41 jest blad. W pierwszym wyrazie powinno by¢: (1-f avel) lub /" ave2.
Nigdzie nie jest wyjasnione co oznaczaja wielko$¢ widoczne na rysunku 5.11d (CPFM
oraz delta = 0.1). Czy poréwnanie wyniku widocznego na rysunku 5.11d z
eksperymentem jest dla tego samego kroku czasowego ?

Autor nigdzie nie opisal sposobu numerycznej implementacji zaproponowanego modelu
matematycznego. Czy byt to schemat jawny, nie jawny, rzad dyskretyzacji itd.

Dane poczatkowe do symulacji przedstawione w tabeli 6.2 nie zgadzajg sie z opisem w
tekscie. Jakie dane zostaty uzyte w symulacjach ?

Przeprowadzanie symulacji dla réznych wartosci B (tabela 6.2) wydaje sie
nieuzasadnione, gdyz dla tak krotkich czasow symulacji dla B = 1200 K/min, wartosé
temperatury na sciance zmniejszy si¢ o mniej niz 0.5K. Prosz¢ o komentarz w tej kwestii,
wydaje si¢, ze dla B = 0, wyniki bylyby bardzo zblizone.

Nie jest jasne jakie bylo kryterium zatrzymania symulacji z rysunkéw 6.2 i 6.7 ? Czy
system osiggnal stan réwnowagi ?

Na wynikach przedstawionych na rysunkach 6.3 oraz 6.8 nie wida¢ aby zmieniala sie
koncentracja soli w komorce. Podczas procesu dehydratacji (zmniejszania sie komorki)

stezenie powinno w komorce rosngc.

Uwagi redakeyine

Praca zostala napisana w jezyku angielskim. W pracy wystepuja bledy jezykowe, jednak nie

wplywaja one znaczgco na zrozumienie tresci pracy. Moga one utrudnia¢ poprawne

zrozumienie pracy dla oséb postugujacych si¢ tylko jezykiem angielskim (w niektorych

miejscach autor stosuje kalki jezykowe z jezyka polskiego). Ponadto kilka rysunkéw jest

nieczytelnych ze wzgledu na zbyt matg czcionke uzyta do ich opisu. Autor czgsto nie

thumaczy w teks$cie znaczenia symboli w przytaczanych wzorach.
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4, Podsumowanie

Biorge pod uwage przedstawione wyzej opinie uwzgledniajace wybdr tematu rozprawy,
sposob jego analizowania, osiagnigte wyniki i zastosowane metody badawcze, stwierdzam, ze
Pan mgr inz. Przemystaw Smakulski wykazal, ze jest naukowcem dojrzatym, o duzym
doswiadczeniu badawczym. Stwierdzam takze, ze posiadana wiedza oraz umiejetnosci
pozwalaja mu na prowadzenie badan w dziedzinie nauk technicznych w dyscyplinie budowa 1
eksploatacja maszyn, dlatego tez spelnia warunki do ubiegania si¢ o stopien doktora nauk
technicznych.

Wnosze, zgodnie z Ustawa o stopniach naukowych 1 tytule naukowym oraz o stopniach i
tytule w zakresie sztuki z 14. 03. 2003 1., o dopuszczenie Pana mgr inz. Przemystawa

Smakulskiego do obrony pracy i nadanie stopnia doktora nauk technicznych.

Dr hab. inz. Ziemowit MALECHA

/M?P/L oul Hbeer
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