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Informacje wstepne

Przedstawiona do oceny praca poswigcona jest probie zastosowania nanomateriatow
w jednoczesnym oznaczaniu pierwiastkow w préobkach wod z uzyciem techniki mikrofalowo
wzbudzonej plazmy optycznej spektrometrii emisyjnej. Opracowane w badaniach procedury
analityczne zastosowano w oznaczeniach zawartosci chromu, cynku, kadmu, kobaltu i otowiu
w wodzie rzecznej i jeziornej oraz w wodzie morskie;j.

Recenzji pracy dokonuje¢ na podstawie pisma Pani Dziekan Wydziatu Technologii Chemicznej
Politechniki Poznanskiej. W pismie tym jako podstawe prawng postepowania doktorskiego
wskazano Ustawe z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce. W recenzji
ocenitem zatem spelnianie wymagan zawartych w aktualnie obowigzujacej ustawie z dnia
20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (tekst jednolity: Dz.U. 2023 poz. 742

z pézn. zm.).
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Ocena strony formalnej pracy

Praca jest obszerna i liczy 193 numerowane strony. Sklada si¢ z 12 czedci, przy czym
6 rozdzialow zawiera czg¢$¢ merytoryczng pracy uzupetniong o streszczenie w jezyku polskim
i angielskim oraz informacj¢ o aktywnosci naukowej Autora. W pracy mozna odnalezé
94 rysunki i 32 tabele, przy czym 72 rysunki i 29 tabel zawarto w czesci pracy omawiajacej
wyniki badan Autora. Praca zawiera bardzo obszerng bibliografie obejmujgcg 208 pozycii.
Cennym uzupetnieniem pracy jest spis stosowanych skrotowcow (akroniméw) oraz spisy tabel
i rysunkéw. Praca zostata napisana w sposob zrozumiaty, z zachowaniem starannosci i jasnosci
sformutowan. Dobrze $§wiadczy o Autorze pracy niewielka ilo$¢ bledéw: gramatycznych czy
tzw. literowek, ktore nie wptywaja na jako$¢ tekstu. Strong¢ formalng pracy oceniam jako
prawidlows, odpowiadajaca wymogom stawianym rozprawom naukowym (art. 187 pkt. 3,

4 ustawy Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce).

Ocena merytoryczna pracy

Rozprawa rozpoczyna si¢ omoéwieniem literaturowym (Rozdziat 2). W tej czesci pracy
przedstawione zostaly informacje na temat ekstrakcyjnego wzbogacania metali, nanorurek
weglowych, techniki oznaczania pierwiastkow przy ich wzbogacaniu na nanorurkach
weglowych, systemy wprowadzania probek w spektrometrii atomowej oraz metody kalibracji.
Kazde z powyzszych zagadnien zostalo omoéwione z zachowaniem proporcji pomiedzy
szczegdtowoscig a jasnoscig omowienia. Wsrdd procedur ekstrakcyjnego wzbogacania metali
Autor wskazat ekstrakcje w uktadzie ciecz-ciecz, ekstrakcje do fazy statej oraz dyspersyjna
ekstrakcje do mikrofazy stalej. Nastepnie przedstawione zostaly nanorurki weglowe, jako
materiat stosowany w oznaczaniu $§ladowych ilosci pierwiastkow. Oméowione zostaty zaréwno
wiasciwosci jaki i sposoby otrzymywania nanorurek weglowych. Wskazano rowniez techniki
analityczne stosowane w oznaczeniach pierwiastkow. Ta czg$¢ budzi niedosyt, gdyz Autor
ograniczyt si¢ do omdéwienia jedynie technik absorpcyjnej spektrometrii atomowej z réznymi
atomizerami (atomizacja plomieniowa i elektrotermiczna atomizacja w kuwecie grafitowej)
oraz technik optycznej spektrometrii emisyjnej z réznymi zrédlami wzbudzenia (plazma
sprz¢zona indukcyjnie, plazma indukowana mikrofalowo). Jakkolwiek Autor uzasadnia swoj
wybodr tym, ze wskazane techniki stosowane sg najczesciej, to jednak brakuje wskazania tu
innych technik stosowanych przy oznaczaniu pierwiastkow wzbogaconych na nanorurkach
weglowych. Kolejna czgs¢ omowienia literatury przedstawia systemy wprowadzania probek
stosowane w spektrometrii atomowej oraz rozne strategie kalibracji. Mimo rozleglosci

iréznorodnosci materialu zachowana zostata plynno$é omawiania kolejnych informacji.
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Lektura wstepu literaturowego pozwala na stwierdzenie, ze zgodnie z wymogami
ustawowymi Autor wykazuje ogolng wiedze¢ teoretyczng w dziedzinie, w ktérej prowadzi

badania (art. 187 pkt. 1 ustawy Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce).

Czgs¢ doswiadczalna rozprawy jest podzielona na nastgpujgce czeSci: opis aparatury,
zestawienie stosowanych odczynnikow, gazow i roztworéw, przedstawienie uzywanych
certyfikowanych materialow odniesienia oraz analizowanych probek oraz opis procedur
analitycznych. Ta czgs$¢ pracy jest szczegétowa, ilustrowana dobrej jakosci rysunkami
i fotografiami a wybrane dane zostaly zestawione w tabelach. Informacje zawarte w tej czesci
rozprawy W wigkszosci nie budzg watpliwosci a ich szczegétowos$¢é pozwala na dobre

zapoznanie si¢ z badaniami Doktoranta.

Zadeklarowanym przez Autora celem badan bylo okreSlenie mozliwosci wprowadzania
wybranych pierwiastkéw, po wzbogaceniu na nanorurkach weglowych, do plazmy
indukowanej mikrofalowo z uzyciem metody mikroprébkowania. Doktorant na podstawie
jasno opisanych doswiadczen konsekwentnie dokonat wyboru poszczegdlnych czgsci aparatury
analitycznej i warunkow prowadzenia analiz. Opisany zostal tu miedzy innymi wyboér dtugosci
fali, rodzaj rozpylacza (zarowno rozpylacze pneumatyczne jak i ultradzwigkowy) i komory
mgielnej, moc generowania plazmy oraz natgzenia przeptywow gazu rozpylajacego aerozol
i tworzacego plazme. Podobne dziatania wskazano w przypadku wprowadzania probki do
plazmy z uzyciem odparowania laserowego (miedzy innymi wybor mocy generowania plazmy,
natgzenia przeptywu gazu tworzacego plazme, natezenie gazu transportujacego odparowany
laserem material do plazmy, energia promieniowania i $rednica wigzki lasera). Trzecim
zespotem probleméw rozwigzanych i opisanych przez Doktoranta byto okreslenie najlepszych
warunkéw prowadzenia procesu wzbogacania na nanorurkach weglowych (pH, objetos¢
probki, masa sorbentu, czas procesu wzbogacania). Ponadto Doktorant zbadat wptyw r6znych
czynnikéw na warto$¢ sygnatu rejestrowanego dla $lepej proby, efekt pamieci oraz wptyw
makroskiadnikéw wod na sygnat analityczny. Zakonczeniem tej czg$ci rozwazan bylo
okreslenie wybranych parametréw metrologicznych (niezbyt precyzyjnie okreslanych przez
Autora jako parametry analityczne), choé ograniczenie si¢ do podania wartosci granicy
wykrywalno$ci oraz precyzji wydaje si¢ zdecydowanie niewystarczajace. Doktorant okreslit
réwniez spojnosé (okreslang przez siebie jako poprawnos¢) wynikdw pomiaréw (poprzez
analizy trzech certyfikowanych materialdw podniesienia o matrycy wodnej). Niestety

zdecydowanie brakuje tu analizy czynnikéw wpltywajacych na warto$¢é niepewnos$ci pomiaréw

—
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1 wyznaczenia wartosci niepewnosci ztozonej rozszerzonej na podstawie budzetu niepewnosci,
szczeg6lnie dla analiz probek rzeczywistych. Podobnie niedosyt budzi zwienczenie pracy
Doktoranta jakim jest niewatpliwie analiza probek rzeczywistych. Autor ograniczyt si¢ tu do
analizy tylko trzech probek dla kazdej z wybranych procedur analitycznych. Brak
jakichkolwiek informacji o matrycy tych probek (chociazby o zawartosci gtéwnych anionéw
i kationéw) przy zdecydowanie zbyt malej ilosci probek nie pozwala na jednoznaczng oceng

mozliwosci aplikacyjnych opracowanych procedur.

Elementy nowosci naukowej

Doktorant przedstawit oryginalne procedury oznaczania zawartosci wybranych pierwiastkow
w wodach naturalnych, stosujac wzbogacanie z uzyciem nanorurek weglowych i mikrofalowo
wzbudzong plazme optyczng spektrometri¢ emisyjng jako technike analityczng. Opracowane

procedury moga by¢ przydatne w analityce wod.

Podsumowujac mozna zatem stwierdzi¢, ze zgodnie z wymogami ustawowymi oceniana
praca stanowi oryginalne rozwigzanie problemu naukowego a Autor posiadl umiejetnosé
samodzielnego prowadzenia pracy naukowej (co spetnia wymagania zawarte w art. 187 pkt.

2 ustawy Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce).

W koncowej czesci pracy Autor zawarl zestawienie swojego dorobku naukowego. Doktorant
jest wspotautorem pigeiu publikacji naukowych oraz jednego artykulu w czasopismie
branzowym i roéwniez jednego artykulu w recenzowanych materiatach konferencyjnych.
Dorobek naukowy uzupeiniaja trzy wystgpienia ustne i jeden plakat prezentowane na
konferencjach krajowych. Nie jest to zestawienie imponujace, jednak wykracza zdecydowanie
poza prawne wymagania dotyczace liczby i rodzaju publikacji naukowych osoby ubiegajacej

si¢ o stopien naukowy doktora.

Uwagi ogolne

Nalezy podkresli¢, ze rozprawa napisana jest w sposob poprawny. Jednakze Autor nie ustrzegt
si¢ niejasnosci. Poza wskazanymi powyzej watpliwosci budzi jedynie kilka kwestii:

- Autor uzywa zamiennie akroniméw ET AAS i GF AAS, pierwszy z nich nie jest do konca
jednoznaczny;

- Autor konsekwentnie unika stosowania okreslen pochodzacych z jezyka angielskiego stad

nieodpowiednie wydaje si¢ uzywanie sformutowania ,ablacja laserowa” czy tez ,metoda
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standaryzacji wewngtrzne;j”;

- metoda krzywej kalibracyjnej nie jest ograniczona do stosowania jedynie zaleznosci liniowej,
szczeg6lnie w technikach analitycznych opartych o badanie emisji promieniowania znajduja
zastosowanie algorytmy nieliniowej interpolacji;

- Autor zestawia jako tozsame zastosowanie dodatku wzorca i wzorca wewnetrznego — obie
procedury pozwalajg jednak na uzyskanie zupetnie innych informacji o przebiegu procesu
analitycznego;

- W opisie przygotowania probek rzeczywistych do analizy podano informacje o ich
przesgczeniu. Z tekstu nie wynika czy probki byty saczone bezposrednio po pobraniu czy tez
juz po ich zakwaszeniu bezposrednio przed analiza. Nie podano réwniez rodzaju stosowanego

filtra, w tym $rednicy jego porow.

Uwagi szczegotowe
Od strony redakcyjnej praca zostata przygotowana starannie a niewielka ilo$¢ bledow czy tzw.
literowek nie utrudnia lektury, nie wymaga tez szczegdlnego podkreSlenia, czy

wyszczegolnienia.

Zagadnienia do wyjasnienia (pytania do Doktoranta):

Przedstawione powyzej uwagi i komentarze nie obnizajg pozytywnej oceny pracy i nie
oczekuje, by Doktorant si¢ do nich ustosunkowat. Staty si¢ one jednak podstawa do
sformutowania zagadnien wymagajacych wyjasnienia (w mozliwie skondensowanej formie)
przez Autora pracy:

1. Prositbym o zestawienie mozliwosci i ograniczen techniki MIP OES i poréwnanie tej
techniki analitycznej z technikg ICP OES.

2. Pomingt Pan kwesti¢ oszacowania niepewnosci ztozonej rozszerzonej dla procedur
analitycznych. Prositbym o wskazanie istotnych zrédet niepewnosci (tylko
wplywajacych na warto$¢ niepewnosci a nie wszystkich potencjalnych — np. w postaci
diagramow Ishikawy) dla kazdej z procedur zastosowanych w analizie prébek
rzeczywistych (rozdziat 4.8), omowienie owych Zrodel niepewnosci oraz podanie

wartosci niepewnosci ztozonej rozszerzonej dla tych procedur.
Whiosek o wyrdznienie pracy

Przedstawiona do oceny rozprawa doktorska moze zosta¢é uznana za ponadprzecietng.

Wyréznienia zastuguje zaréwno postawiony ambitny cel naukowy, jak i osiggniete mozliwosci
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aplikacyjne (mimo wskazanej powyzej niedoskonatosci tej czesci badan). Doktorant opracowat
i szczegolowo udokumentowat nowe procedury analityczne, ktére mogg znalezé zastosowanie
w analityce wod. Bioragc pod uwage aspekt poznawczy i utylitarny badan uwazam, ze

rozprawa Pana mgr. inz. Michala Krzysztofa Janedy zasluguje na wyréznienie.

Podsumowanie

Podsumowujac stwierdzam, iz przedstawiona przez Pana mgr. inz. Michata Krzysztofa Janedy
»Oznaczanie metali wzbogaconych na nanomaterialach z zastosowaniem optycznej
spektrometrii emisyjnej z plazma indukowang mikrofalowo” spetnia wymogi stawiane
rozprawom doktorskim okreslone w ustawie z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie
wyzszym 1 nauce. Zgodnie z zapisem przywolywanego aktu prawnego oceniana praca stanowi
oryginalne rozwigzanie problemu naukowego a Autor posiadt umiejetnos¢ samodzielnego
prowadzenia pracy naukowej. W zwigzku z tym wnosze¢ o dopuszczenie Pana mgr. inz.
Michala Krzysztofa Janedy do dalszych etapéw przewodu doktorskiego, jednoczesSnie

wnioskujgc o wyréznienie przedstawionej do oceny pracy.

Prof. dr hab. Przemystaw Niedzielski
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