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Recenzja
rozprawy doktorskiej mgr inz. Marcina Bieguna pod tytulem ,,Opracowanie podstaw
technologii wytwarzania nanomaterialéw opartych na grafenie do zastosowania w biosensorze

elektrochemicznym”

Recenzja zostala wykonana na podstawie Uchwaly Rady Wydziatu Technologii
iInzynierii ~ Chemicznej . Zachodniopomorskiego  Uniwersytetu  Technologicznego

w Szczecinie z dnia 20.12.2016.

Ogolna charakterystyka rozprawy doktorskiej

Grafen to material przysztosci. Odmiana alotropowa wegla o niezwyktych,
niespotykanych w jednym materiale wlasciwosciach. Przez wielu badaczy uznawany za
jedyny znany ludzkosci material dwuwymiarowy. Jego specyficzne wlasciwosci elektryczne
i chemiczne sprawiaja, ze jest obiektem wielu badan.

Najbardziej pozadane formy grafenu to produkt otrzymany w postaci monowarstwy
oraz uktadéw dwuwarstwowych. Otrzymywany wedlug technologii opracowanej przez zespot
profesora Piotra Kuli z Instytutu Inzynierii Materialowej Politechniki Lodzkiej grafen
w postaci monokrystalicznych ptatkbw do 1 mm nalezy do produktéw o najmnie)
zdefektowanej budowie.

Grafen cechuje si¢ szczegdlnymi wlasciwosciami elektrycznymi. Jest praktycznie
przezroczysty, ajego wytrzymalo$¢ na rozcigganie plasuje go na czele wszystkich znanych
materialow.

Intersujace sg rowniez wlasciwosci chemiczne grafenu. Monowarstwowy grafen moze
ulega¢ reakcjom chemicznym w dwoch plaszczyznach. Tlenek grafenu, najpowszechniej
badany zwiazek grafenu, zmienia jego wilasciwosci z hydrofobowych na hydrofilowe. Jest
rowniez punktem wyjscia dla modyfikacji grafenu poprzez przylaczenie szeregu grup
funkcyjnych.

Prognozuje sie, ze grafen (i jego pochodne) znajda wkrotce szerokie zastosowanie
w elektronice (tranzystory, uktady scalone) oraz energetyce. Silnie rozwinigcie powierzchni,

wysokie przewodnictwo oraz mozliwos¢ modyfikacji grafenu sprawiaja, ze wsréd



potencjalnych jego zastosowan coraz czesciej wskazuje si¢ zastosowanie go do wytwarzania
- czujnikow fizycznych i elektrochemicznych.

I wiasnie czujniki elektrochemiczne na bazie grafenu staly si¢ przedmiotem badan mgr
inz. Marcina Bieguna.

Celem recenzowanej pracy pracy bylo opracowanie systemu elektrochemicznego do
pomiaru stezenia glukozy w plynach ustrojowych. Badania zostaly wykonywane w ramach
projektu Bi-Sensor: "Multifunkcjonalny biosensor grafenowy dla diagnostyki medycznej"
w ramach programu GRAF-TECH/NCBR/08/06/2013. Cel pracy nie do konca koreluje z jej
tytulem. Mozna to zapewne wytlumaczy¢ zakresem prowadzonych badan, obejmujacym nie
tylko technologie wytwarzania detektorow elektrochemicznych na bazie grafenu, ale réwniez
badania nad mozliwoscia ich wykorzystania, w tak istotnej dziedzinie, jakg jest medycyna.

W swoich badaniach doktorant skupit si¢ nad mozliwosciag wykorzystania grafenu
w czujnikach glukozy, przeznaczonych do jej oznaczania bezposrednio w krwi pacjenta.
Badania te mogg mie¢ kluczowe znaczenie we wdrozeniu technologii produkcji

innowacyjnych czujnikéw glukozy dla pacjentéw chorych na cukrzyce, uznana za chorobe

cywilizacyjna.

Uklad recenzowanej pracy

Recenzowana praca liczy sobie 108 stron. Gléwna cze$¢ pracy obejmujaca czgsé
teoretyczng, czes¢ doswiadczalng wraz wnioskami zawarta zostala na 85 stronach (z czego
2/3 to cze$é literaturowa). Pozostale 23 strony zawierajg m.in. spis tresci, bibliografie, spis
rysunkow oraz dorobek publikacyjny doktoranta. Praca zawiera 67 rysunkow oraz 5 (!) tabel
— mniej niz niejedna publikacja naukowa w czasopismie. Autor nie ustrzegt si¢ przy tym
szeregow bledow korektorskich, z ktoérych najpowazniejsze zostang omoéwione w dalszej
czescl recenzji.

Spis literaturowy obejmujacy 178 pozycji zawiera zestawienie publikacji
w czasopismach naukowych oraz monografiach. Co niezwykle, w rozprawie doktorant nie
korzystat z informacji zawartych bezposrednio na stronach internetowych, co w dzisiejszych
czasach mozna uzna¢ za ewenement.

Praca napisana w ukladzie klasycznym zostala podzielona na dwie zasadnicze czesci,
literaturowa oraz doswiadczalng. Opracowanie literaturowe wraz z wstgpem obejmuje
rozdzialy 1-3. W rozdziale 4 doktorant zawart cel i zakres pracy, zas rozdzialy 5-6 zawieraja
opis metodyki prowadzonych badan oraz zestawienie efektéw prowadzonych badan.

Podsumowanie uzyskanych rezultatow zawarte zostato, obok wnioskéw, w rozdziale 7 pracy.



Rozdzial 6 ma nietypowa dla rozprawy doktorskiej zawartos¢. Zazwyczaj praca
doktorska zawiera szereg wynikow badan, obrazujacych dtuga droge, ktéra podaza doktorant
do osiagniecia ostatecznego wyniku. W recenzowanej pracy zawarto glownie wyniki
koncowe. Czytelnik nie dowie si¢ wiec, dlaczego do wytwarzania tlenku grafenu wybrano
metode Hummersa, polegajaca na utlenianiu grafitu w obecnosci nadmanganianu potasu
w srodowisku kwasow siarkowego 1 fosforowego. Nie dowiemy si¢ rowniez, w jaki sposob
wybrano (a moze opracowano) metod¢ funkcjonalizacji grafenu czastkami palladu. Nie
dowiemy si¢ wreszcie, w jaki sposob osiagnigto efekt najwazniejszy. Na jakiej podstawie
opracowany zostal ostateczny ksztalt elektrody.

Takie podejscie do opracowania wynikéw badan naukowych spotkamy czegsciej
w raportach ze zleconych badan o charakterze wdrozeniowym, niz w pracach naukowych,

a zwlaszcza rozprawach doktorskich.

Ogolna ocena pracy

Pomimo powyzszych zastrzezen, cele pracy okreslone przez doktoranta w rozdziale 4
zostaly osiggnig¢te. Tym samym spelnione zostaly podstawowe kryteria pozytywnej oceny
recenzowanej dysertacji.

Doktorant dokonal syntezy tlenku grafenu modyfikowanego czastkami palladu.
Opracowal 1 wykonal biosensor na bazie komercyjnie dostepnego systemu elektrod
nadrukowanych metoda sitodruku SPE firmy DropSens, by wreszcie przeprowadzic testy jego
funkcjonalnosci w srodowisku buforu PBS (roztworu soli fizjologicznej). Ostatnim etapem
badan bylo sprawdzenie opracowanego biosensora w badaniach w warunkach rzeczywistych,
tzw. krwi ,,pelnej”.

Doktorant wykazal si¢ wystarczajacg znajomoscig technik laboratoryjnych,
niezbednych do prawidlowego przeprowadzenia zaplanowanych badan. Do prawidlowej
oceny uzyskanych wynikow doktorant wykorzystal ponadto adekwatne metody analityczne.

Niemniej jednak, podczas przygotowywania pracy doktorant nie ustrzegt si¢ bledow.
Moje zastrzezenia budzi m.in. sposéb opracowania wykazu literatury. Latwo dostrzec, ze
doktorant przygotowujac opracowywanie literaturowe do pracy korzystal jednak glownie
z internetu. Nie jest to z reszta naganne. Jednakze, korzystajac oprocz z ogélnie przyjetych
w opracowaniach naukowych baz (Scopus, Web of Science) nalezy staranniej zweryfikowaé

pozyskane dane.



Brak rowniez, jak juz wspomniano, zestawienia kompletnych wynikéw badan, ktore
pozwolily by na pelniejsza oceng wykonanej pracy. Nasuwajg si¢ zatem pytania, do ktorych
doktorant powinien ustosunkowac¢ si¢ podczas publicznej obrony:

- dlaczego wybrano pallad do badan nad funkcjonalizacjg grafenu? Czy badano mozliwos¢
wykorzystania innych metali szlachetnych?

- skad pochodzi metodyka redukcja rGO 1 funkcjonalizacji grafenu palladem? Czy jest
efektem prowadzonych przez doktoranta badan?

- kiedy nastepuje redukcja tlenku grafenu do rGO? Czy podczas autoklawowania
w temperaturze 110°C?

Sprzeciw budzi rowniez tak powszechne przenoszenie do polskiego jezyka
naukowego poje¢ z publikaéji anglojezycznych. W syntezie nanomaterialéw szczegdlnie
czesto stosujemy pojgcia ,.botton up™ czy tez top down” (s. 4-5). Co wlasciwie oznaczaja te
pojgcia?

Co oznacza pojecie ,.fouling” (s. 26)? Czy nie da si¢ go zastapi¢ polskim zwrotem?

Uwagi szczegdlowe

1. Jak zauwazono wyzej, cytujac opracowania naukowe, wykorzystujagc obok baz
naukowych wyszukiwarki ,,masowe”, takie jak Google nalezy podej$¢ do uzyskanych
rekordow w sposob bardziej krytyczny. Przykladem jest publikacja zawarta w poz. 21
bibliografii: H.P. Boehm, A. Clauss, and U. Hofmann. “Graphite Oxide and its
membrane properties”. Artykul ukazat sie w wydawanym woéwcezas (1961) czasopismie
Journal de Chimie Physique, polaczonego p6zniej z innym czasopismem Revue Generale
des Colloides w Journal de Chimie Physique itd. (w cytowaniach mamy zatem: J. Chim.
Phys. Merged with Rev. Gen. Colloides to form J. Chim. Phys. Rev. Gen. Colloides).
Innym przykladem jest ostatnia publikacja w wykazie (poz. 178). Nie wiadomo gdzie
wlasciwie ukazat si¢ ten artykut?

2. Duza niedogodnoscia dla czytelnika jest brak zestawienia skrotow na poczatku pracy.
Wprawdzie zdecydowana wigkszos¢ skrotow jest ,.rozwijana” w miejscu ich pierwszego
uzycia, jednak podczas czytania pracy zdecydowanie latwiej jest skorzystaé¢ takiego
zestawienia, niz wraca¢ do tekstu w poszukiwaniu miejsca gdzie zostat rozszyfrowany.
Przy stosowaniu skrotow doktorant wykazal si¢ rowniez nieckonsekwencjg, oznaczajac
redukowany tlenek grafenu raz to jako rGO, innym zas razem RGO;

3. Po liczbie, przed znakiem °C nie stawiamy spacji. Podobnie przed znakiem %. Spacji nie

stawiamy rowniez przed stopniem utlenienia w zapisie nazwy zwigzku chemicznego, np.



kwas ortofosforowy(V); Zapobiega to przenoszeniu jednostek 1 oznaczenia
wartosciowosci do nowej linii.

4. str. 12, 13 — stosujac nazwy handlowe surowcow. Warto rozwing¢ ich nazwe (np. Triton
X-100, TWEEN 20);

5. Trudnym do zwalczenia zwyczajem w pracach doktorskich jest zamieszczanie fotografii
aparatow, na ktorych prowadzono badania. W czasach, gdy niemal kazdy nosi w kieszeni
aparat fotograficzny, jest to szczegolnie latwe. Fotografie takie, czgsto zaczerpnigte
z internetu lub folderéw reklamowych, nie wnosza jednak zadnych merytorycznych tresci
do pracy naukowej;

6. Nieliczne sposréd zamieszezonych w pracy rysunki zawieraja w podpisie odwotanie do
zrodta jego pochodzenia. Czy przykladowo rysunki 1.3, 1.4, 1.5, 1,6 ... 2.3 s3
samodzielnym dzietem autora, czy tez zostaly zaczerpnigte z innych zrodet?

Powyzsze uwagi krytyczne, nie wplywaja na pozytywng ocene recenzowanej
rozprawy doktorskiej. Doktorant udowodnil, Ze posiada umiejetnosci niezbedne do
samodzielnego planowania i wykonywania eksperymentéw, wykorzystujac przy tym
nowoczesne metody analityczne.

Stwierdzam, ze przedstawiona rozprawa doktorska spelnia wymagania stawiane
pracom doktorskim w Ustawie o stopniach i tytulach naukowych oraz o stopniach
i tytule w zakresie sztuki z dnia 14 marca 2003 r. i wnosz¢ o dopuszczenie mgr inz.

Marcina Bieguna do jej publicznej obrony.




