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rozprawy doktorskiej mgr inz. Joanny Jureczko-Lewickiej pt. Opracowanie metody
wytwarzania nanokompozytow o skladzie grafen-A1,03-Ag o potencjalnych wlasciwosciach
antybakteryjnych

Recenzja zostala przygotowana w odpowiedzi na pismo prof. dr hab. inz. Janusza
Zachary, przewodniczgcego Rady Dyscypliny Nauki Chemiczne Politechniki Warszawskiej,
z dnia 7 lipca 2023 roku.

1. Tematyka rozprawy i okreslenie problematyki badawczej

Rozprawa doktorska poswigcona jest badaniom prowadzacym do opracowania metody
wytwarzania nowego materialu nanokompozytowego z ukladu grafen-Al,Os-Ag,
charakterystyce wybranych wlasciwosci mikrostrukturalnych, strukturalnych i biologicznych.
Prezentowana w rozprawie tematyka jest aktualna 1 wysoce aplikacyjna w Swietle
wykorzystania nanotechnologii 1 komercjalizacji innowacyjnych materialow do walki
z drobnoustrojami. Wysoka skutecznos¢ bakteriobdjcza nowych materiatow wobec opornych
i wrazliwych szczepow bakterii Gram-dodatnich i Gram-ujemnych stwarza mozliwosci ich
aplikowania w roznych obszarach przemystu: od spozywczego, przez transport publiczny, po
przemyst medyczny. Rozwdj nanomaterialow kompozytowych otwiera bowiem nowe
mozliwosci w $wiatowej gospodarce. Projektujac i otrzymujac materialy kompozytowe,
mozna uzyska¢ materialy wielofunkcyjne o okreslonych wihasciwosciach, w tym wiasnie
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0 dziataniu biobojczym w jasno zdefiniowanym kierunku. Sterowanie natomiast zawartoscia
poszczegdlnych dodatkow modyfikujgecych moze zapewni¢ mozliwos¢ kontrolowania
wlasciwosci materiatdéw kompozytowych w czasie ich uzytkowania. Reasumujac, uwazam ze

tematyka bedaca przedmiotem niniejszej dysertacji zostala bardzo dobrze wybrana.

2. Ocena merytoryczna rozprawy doktorskiej

Przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska liczy 205 stron i zostata podzielona na 11
rozdzialow. Rozprawe rozpoczynajg streszczenia w jezyku polskim i angielskim i kolejno
rozdzialy przedstawiajgce przeglad literatury, zakonczone podsumowaniem stanu wiedzy.
Nastepnie w rozdziale trzecim pracy Doktorantka opisuje cel, zakres i hipotezy badawcze,
a w rozdziale czwartym — metody badawcze. Rozdzial pigty zawiera wyniki badan wlasnych
Doktorantki. Podsumowanie wynikdéw badan zostalo za$ przedstawione w rozdziale szostym,
po ktorym nastepuje dyskusja wynikow, uwzgledniajaca spostrzezenia wlasne Doktorantki.
Dysertacja zakonczona jest wnioskami, zawartymi w rozdziale 6smym. Rozprawa zawiera
takze trzy dodatkowe rozdzialy, w ktérych znajduja sie: spis rysunkow, spis tabel
i bibliografia, z ktdrej korzystata Doktorantka podczas przygotowania rozprawy.

Tytut rozprawy doktorskiej mgr inz. Joanny Jureczko-Lewickiej: Opracowanie metody
wytwarzania nanokompozytow o skladzie grafen-Al;O3;-Ag o potencjalnych wlasciwosciach
antybakteryjnych okresla podjeta przez Doktorantke tematyke badawcza.

Cel naukowy pracy stanowito opracowanie metody wytwarzania nowego materiatu
nanokomopzytowego z ukladu grafen-Al,03;-Ag o optymalnym rozmieszczeniu nanoczastek

AlL,O; oraz ALO;-Ag na powierzchni grafenu i o odpowiednich wlasciwosciach

fizykochemicznych oraz bakteriobojezych, a takze okresleniu optymalne] zawartosci

nanoczastek srebra w materialach kompozytowych, zapewniajacej dziatanie biobdjcze.

Doktorantka sformutowata cztery hipotezy badawcze, ktore starata si¢ potwierdzi¢ w wyniku
prac eksperymentalnych. W tym miejscu pragne zwrocic Doktorantce uwage,
ze hipotezy badawcze nie sg spojne z celem i tytulem pracy, poniewaz Autorka, formutujac
cel rozprawy, wyraznie koncentruje si¢ na wlasciwosciach  bakteriobdjczych
nanokompozytow, podczas gdy w hipotezach skupia si¢ na wlasciwosciach antybakteryjnych.

W  przegladzie literatury Doktorantka poruszyla zagadnienia naukowe zwigzane
z nanotechnologia, w tym scharakteryzowala grafen i tlenek grafenu, omawiajgc ich budowe,
wlasciwosci  fizykochemiczne,  biologiczne,  strukturalne, rodzaje zdefektowania
1 sposoby otrzymywania. W czgéci tej opisala rowniez sposoby funkcjonalizacji powierzchni

grafenu bioczasteczkami, tlenkami metali przejSciowych i tlenkiem glinu. W kolejnych



podrozdzialach tej czesci pracy Autorka skupila si¢ na charakterystyce tlenku glinu,
uwzgledniajac jego forme nanometryczng, przedstawita takze sposoby jego ofrzymywania,
w tym metode zol-zel, a takze omowita jego whasciwosci. Ta czes$¢ dysertacji stanowi
wlasciwie wprowadzenie do realizacji zaplanowanych prac badawczych.

Czes¢ eksperymentalng pracy doktorskiej Doktorantka rozpoczela od opisu metod
badawczych takich jak: skaningowa mikroskopia elektronowa wraz ze spektroskopia
dyspersji energii (SEM-EDS), spektroskopia fotoelektronow XPS, metoda ilosciowej oceny
morfologii przy uzyciu analizy statystycznej i programu komputerowego MicroMeter, metoda
pomiaru powierzchni wlasciwej (BET) oraz badania bioaktywnosci nanokompozytow wobec
bakterii Gram-dodatnich i Gram-ujemnych. W kolejnym rozdziale pracy Doktorantka
dokonala wyboru substratow stosowanych w badaniach poprzez selekcje rozpuszczalnikow,
soli srebra i zwiazkow glinoorganicznych, uwzgledniajac rozpuszczalnos¢ soli srebra
w temperaturze pokojowej oraz z zastosowaniem ultradzwigkdow. Kluczowym aspektem tej
czesci pracy bylo przeprowadzenie przez Doktorantke szeregu syntez z uwzglednieniem
szerokiego spektrum odczynnikdéw, z zastosowaniem réznych stezen poszczegdlnych
rozpuszezalnikow 1 soli, jak réwniez réznych temperatur procesu. W tym miejscu nalezy
pochwali¢ Doktorantke za szerokie spojrzenie na metode¢ otrzymywania nanomaterialow
technika zol-zel, ktore pozwolito Jej zoptymalizowaé¢ warunki i parametry procesu syntezy.
Takie podejscie zaowocowalo zgloszeniem patentowym i udzieleniem patentu przez UPRP
w 2018 roku, co z punktu widzenia recenzenta jest ogromnym sukcesem zespotu, w ktérym
badania realizowata Doktorantka. W kolejnych podrozdzialach Doktorantka opisuje
przeprowadzone syntezy i przedstawia je w formie graficznej w postaci bardzo czytelnych
schematow blokowych. Nastepnie Autorka wyjasnia mechanizm reakcji pomigdzy grafenem
a zwigzkiem glinoorganicznym, co potwierdza znajomos¢ tematyki, w ktorej Doktorantka sig
porusza. Dalszg cze$¢ pracy, ktora omowie szerzej, stanowia wyniki badan Doktorantki,
podsumowanie i wnioski.

Przechodzac do oceny szczegdétowej i oceniajac czg$¢ dotyczaca przegladu literatury,
uwazam, ze jest ona napisana poprawnie i wprowadza czytajacego w przejrzysty sposob
w opisywana tematyke. Nie moge jednak pomingé kwestii, ze Doktorantka nie sprawdzita
numeracji cytowanych prac, ktorych pozycje w tekscie pracy zupelnie nie zgadzajg sie
z numeracja podana w spisie literatury. Przykladowo na stronie 56 i 57: odnos$nik 238 — Shi
i wspotpracownicy, a w spisie literaturowym Mahmoudi i inni, odnosnik 253 - Low
i wspotpracownicy, a w spisie Lee i inni, odno$nik 255 — Zao 1 inni, a w spisie Duan i inni; na

stronie 70 i 71: odno$nik 300 — Farahmandjou, a w spisie Wikipedia. Cytowania powinny by¢



wstawione wedlug numeracji rosnacej i odpowiada¢ faktycznie cytowanym pracom,
w przeciwnym razie wkrada si¢ chaos. Nazwiska cytowanych autor6w réwniez sa
przekrecone: przyktadowo odnosnik 164 na stronie 37 pracy — Brauner, a w spisie Brauer.
Naprawdg trudno si¢ odnalez¢.

Niestety Autorka w tej czesci rowniez nie ustrzegla sie pewnych bledéw merytorycznych.
Na stronie 63 zamiast okreslenia ,,substancja referencyjna” powinno by¢ raczej ,.materiat
referencyjny”, gdyz korund nie jest substancjg. Na stronie 64 Autorka pisze o wlasciwosciach
magnetycznych Al O;, a korund nie posiada takich wiasciwosci. Na stronie 66 w zdaniu
,Otrzymujgc rozne fazy nano tlenku glinu w zaleznos$ci od temperatury wypalania” powinno
by¢ raczej: ,mozna otrzyma¢ rézne fazy nanotlenku glinu w zaleznosci od temperatury
przeprowadzenia procesu wygrzewania”. Na stronie 66 Autorka uzywa nazwy ,prekursor
organiczny - triizopropoksy glin” zamiast .izopropanolan glinu” lub ewentualnie
triizopropylan glinowy”. Na stronie 71 Doktorantka w odniesieniu do interpretacji widma
FTiR pisze: ,Duzy szeroki pas przy 3464cm™ jest przypisany do grupy OH”.
W nomenklaturze opisu badan FTiR wystepuja raczej pasma, a nie pasy. Dodatkowo w pracy
czesto pojawia si¢ okreslenie ,,wymiar ziarna”, a powinno byc¢ raczej ,,rozmiar ziarna”.

Autorka kilkukrotnie uzywa skrotu myslowego, piszac, ze badania okazaly si¢ na tyle
innowacyjne, ze zostaly opatentowane. Przedmiotem udzielonych patentow nie sa jednak
badania, lecz sposoby otrzymywania badanych materialow, z kolei zamieszczone w opisie
ewentualne wyniki badan stanowig jedynie potwierdzenie otrzymywania przedmiotowych
materialow wedlug opisanego w patencie sposobu.

W rozdziale 4. Metody badan zdecydowanie brakuje dokladnego opisu zastosowanych

technik badawczych. Przykltadowo w odniesieniu do badania morfologii materialéw i ich
analizy chemicznej technikami SEM-EDS Doktorantka nie podaje, na jakich urzadzeniach
wykonywane byly badania (a byly na dwoéch réznych), czy obserwacje prowadzone byty
w warunkach niskiej prozni, czy wysokiej, czy uzyty byt detektor elektronow wtornych, czy
odbitych, czy =zastosowano tryb wysokiej rozdzielczosci, przy jakim napieciu
przyspieszajgcym prowadzone byly obserwacje, a przy jakim analizy EDS, wreszcie czy
analizy EDS byly wykonane technika bezwzorcows. Podanie wszystkich parametrow jest
bowiem kluczowe dla interpretacji wynikow. W rozdziale 4.3, dotyczacym wyznaczenia
powierzchni wlasciwej materialéw za pomoca metody BET, Doktorantka nie opisata sposobu
przygotowania probek ani warunkow pomiarowych takich jak czas odgazowania czy warto$é
prozni, jaka osiggnigto po odgazowaniu. Tytul podrozdziatu 4.4 Badania bioaktywnosci

bakterii  nanokompozytéw RGO/Al;03-Ag zostal niefortunnie sformulowany, gdyz



Doktorantka badala dzialanie bioaktywne opracowanych materiatdw, a nie bakterii, zatem
poprawnie powinno byé napisane: Badania bioaktywnosci nanokompozytow RGO/Al,O3-Ag
wobec wybranych szczepow bakterii Gram-dodatnich i Gram-ujemnych. W podrozdziale
4.4.1 Przygotowanie preparatow bakteryjnych brakuje informacji, jaka byfa poczatkowa
liczba kolonii bakterii (Colony Forming Unit) wysianych na podloze agarowe. Informacja
dotyczaca pochodzenia bakterii z hodowli wiasnej Wydziatu Instalacji Budowlanych,
Hydrotechniki i Inzynierii Srodowiska jest rowniez niewystarczajaca. Co to znaczy ,.hodowla
wlasna”? Doktorantka powinna w kilku zdaniach opisa¢ zrédlo pochodzenia bakterii
i scharakteryzowaé poszczegdlne szczepy: czy byly one wzorcowe, czy kliniczne, wrazliwe
czy oporne, a moze tworzace biofilm bakteryjny? Takie informacje sa niezwykle istotne
z punktu widzenia oceny ewentualnej skuteczno$ci biobojczej/bakteriostatycznej. Badania
powinny by¢ przeprowadzone na szczepach referencyjnych, jasno zdefiniowanych;
dodatkowo mozna byloby uzupelni¢ badania o szczepy kliniczne. Uzyta w badaniach
zawiesina bakterii powinna miec¢ okreslong gestos¢ kolonii bakterii (CFU/ml). Nie do konca
rozumiem réwniez, co Doktorantka ma na mysli, piszac, ze nanokompozyt JJAg2 wykazuje
najwyzsza zjadliwo$¢ wobec bakterii S. aureus (strona 145). Czy kompozyty wykazuja
w ogdle zjadliwos¢? Materialy moga wykazywaé¢ pewne dzialanie hamujace lub moga
powodowa¢ catkowita eliminacj¢ bakterii. W odniesieniu do badan biologicznych mam
najwigcej zastrzezen i uwazam, ze powinny by¢ powtdrzone lub uzupelnione o badania
ilosciowe. W obecnej formie sa to badania tylko i wylacznie pogladowe, a brak wynikow
badan dla probek kontrolnych wyklucza stwierdzenie, ze materialy maja dzialanie
antybakteryjne, cho¢ jestem gleboko przekonana, ze tak jest. Doktorantka jednak nie
udowodnita takiego dziatania.

W odniesieniu do wszystkich zdje¢ SEM wykonanych przy uzyciu mikroskopu Zeiss,
zamieszczonych w pracy, Doktorantka blednie odczytala powigkszenie. Przykladowo
Mag=5.00 K X nie oznacza powigkszenia 500 razy, lecz 5000 razy. Przy opisie zdje¢ SEM
Doktorantka formuluje przypuszczenia, ze na krawgdziach platka grafenu GO pojawiaja si¢
grupy hydroksylowe lub karboksylowe. Przypuszczenia te powinny by¢ jednak poparte
odwolaniami do literatury, dlatego ze w mikroskopii elektronowej czgsto mamy do czynienia
z tzw. efektem krawedziowym i zbieraniem sie tadunku na odstajacych krawedziach. Trudno
tez za pomocg obserwacji przy uzyciu elektronowego mikroskopu skaningowego dostrzec
pojedyncze atomy, o ktéorych mowa w opisie rysunku 60. Moze gdyby uzyty byt mikroskop

transmisyjny, to zdanie miatoby sens. Niemniej jednak pomimo opisanych wczesniej bledow

nalezy pochwali¢ Doktorantke za wvkonanie obszernej dokumentacji zdjeciowe]




umozliwiajace] doglebng charakterystyke morfologii badanych materiatow. Duza watpliwos¢

budza zamieszczone wyniki analizy EDS, mianowicie: ze zdjecia (rysunek 79) wynika, ze
obserwacje wykonane byly przy napigciu przyspieszajacym 15 kV; na zdjeciu naniesiony jest
krzyzyk oznaczajacy wykonanie analizy punktowej wlasnie przy takim napieciu. Analiza
pierwiastkow lekkich technika EDS jest bardzo problematyczna, a analiza pierwiastkow
lekkich przy napieciu 15 kV jest obarczona ogromnym bledem. Poza tym analiza wykonana
w jednym punkcie pomiarowym (bo o wigkszej liczbie punktow Autorka nie wspomina) jest
bardzo watpliwa i niemiarodajna. Doktorantke nalezy natomiast pochwalié, ze w przypadku
kompozytdw zawierajacych nanoczastki srebra, mimo ze o tym nie wspomniala, uzyla do
obserwacji morfologii kompozytéw detektora elektronéw odbitych, umozliwiajacego
pokazanie rozmieszczenia nanoczastek srebra w objetosci kompozytu. Niestety trudno
zgodzi¢ sie z Doktorantka, ze rozmieszczenie nanosrebra jest rownomierne tylko dla probki
zawierajacej 1% dodatku srebra, a dla pozostatych udziatéw srebra juz nie, gdyz na zdjeciach
94-96 wida¢, ze nanosrebro jest rozmieszczone nie do konca rownomiernie. Niemniej jednak
stopien dyspersji nanoczastek srebra jest wystarczajgco dobry, biorge pod uwage, ze do
czynienia mamy z nanomateriatami.

Na stronie 129 Autorka pisze: ,,Czastki octanu srebra podchodzg do matrycy grafenowej™;
czastki raczej sg przylaczane, a nie podchodza. Na stronie 130 pojawiaja si¢ funkcjonalne
grupy hydroksylowe zamiast funkcyjnych. Na stronie 133 Autorka pisze, ze rOwnomierne
rozproszenie nanometalu w catej objetosci nanokompozytu i na calej powierzchni platka
wplywa na wlasciwosci bakteriobdjcze nanokompozytu. Tymczasem dzialanie bakteriobojcze
nie zostalo wykazane. Na stronie 140 Doktorantka podnosi, ze pik od krzemu na widmie EDS
pochodzi od stolika. Tymczasem krzem jest zanieczyszczeniem, gdyz stoliki zwyczajowo sg
aluminiowe. Dodatkowo prezentowana liczba zliczen na widmie EDS (12 CPS/eV, rysunek
105 1 7 CPS/eV) jest zbyt niska do precyzyjnej analizy ilosciowej. W tabelach 14 i 15
w kolumnie numer 2 powinna by¢ ,,powloka” zamiast ,,seria” (str. 115, 141 i 142). Na stronie
142 pojawia si¢ zdanie, ktore trudno zrozumie¢: ,,Poréwnujgc widma obu nanokompozytéw
mozna stwierdzi¢, ze sygnaly pochodzace od wegla, tlenu i glinu wystepuja w przyblizonych
wartosciach keV, co potwierdza powtarzalno$¢ syntez i sposobéw wigzania si¢ molekut
z powierzchnig matrycy™.

Wystepowanie sygnatow pochodzacych od wymienionych pierwiastkéw w przyblizonej
pozycji na widmie EDS zwiazane jest tylko i wylacznie z dobra kalibracjg spektrometru.
Gdyby byly przesuniecia, nie udatoby sie przeprowadzi¢ dopasowania i dekonwolucji widma,

a zatem sklad ilosciowy bytby zZle policzony. W odniesieniu do analizy izoterm sorpcji azotu



(rysunek 100): izotermy adsorpcji i desorpcji przecinaja sig, co nie powinno mie¢ miejsca
i $wiadczy o zlym odgazowaniu probek lub zbyt krotkim czasie stabilizacji ci$nienia podczas
pomiaru konkretnych punktow.

Podsumowujgc te czgs¢ recenzji, stwierdzam, ze pani mgr inz. Joanna Jureczko-Lewicka
wykazata sie duza sprawno$cia w prowadzeniu syntez materialdbw nanokompozytowych
o skladzie grafen-Al,0;-Ag, a uzyskane wyniki badan przy wykorzystaniu dostepnych
technik badawczych umozliwily Jej opracowanie i opatentowanie sposobow otrzymywania
tychze materialow, co stanowi wkiad w rozwdj dyscypliny naukowej nauki chemiczne oraz
dyscyplin pokrewnych. Dyskusyjng kwestia sa natomiast badania biologiczne in vitro,
ktorych wyniki nie stanowig potwierdzenia zakladanego celu, jakim bylo dzialanie
bakteriobojeze nanokompozytéw, ale w kontek$cie tytulu pracy 1 hipotez badawczych

stwarzaja mozliwos¢ wnioskowania o potencjalnym dziataniu antybakteryjnym.

3. Uwagi szczegolowe dotyczace edytorskiej i jezykowej strony rozprawy

Przedstawiona do oceny praca doktorska w formie ksiazkowej zostala fadnie wydana,
a uklad poszczegolnych jej czesci jest uporzadkowany. Autorka nie ustrzegla sie jednak
sporej liczby bledéw literowych, interpunkcyjnych, stylistycznych, ortograficznych
i fleksyjnych. Ze wzgledu na ich znaczng liczbe nie zamieszczam ich w recenzji. Znaczacym
bledem jezykowym jest pisanie rodzajow szczepow bakterii Gram-dodatnich 1 Gram-
ujemnych matg literg. Nomenklatura ta wywodzi sie bowiem od nazwiska Hansa Christiana
Grama 1 dlatego, stosujgc powyzsze nazewnictwo, uzywamy duzej litery. Natomiast
poszczegblne nazwy bakterii, jak Escherichia coli czy Staphylococcus aureus, jak réwniez
termin in vitro winny by¢ pisane kursywa, gdyz sg to nazwy lacinskie. Doktorantka
tymczasem raz uzywa matych liter, a raz duzych, raz pisze ,gram” (malg literg), a raz
wgramm’ (mala litera z podwdjnym ,,m” na koncu stowa) (strona 149). Na stronie 24 zamiast
stowa ,,dowodzono” powinno znalez¢ si¢ stowo .,dowiedziono™. Na stronie 27 przymiotnik
.$rod weztowe” powinien by¢ napisany igcznie: ..Srodweztowe”. Analogiczny problem
wystepuje ze stowem ,.elektrokatalityczne™ lub ,.fotokatalitycznej”, ktore Doktorantka pisze
rowniez oddzielnie (strona 54 i 56). Na stronie 28 Autorka pisze: ,,Nad atomy mozna takze
wprowadzi¢ do zdefektowanej struktury”, zdanie to jest niezrozumiale. Kolejnym przykladem
niejasnego tekstu jest zdanie na stronie 38: ,,Redukowali podgrzewajac uktad do temperatury
[...]". Na stronie 36 brak odniesienia w tekscie do rysunku 17, a na stronie 45 — do rysunku
24. Zdanie na stronie 48: ., Otrzymali kompozyt o wyzszym module Younga o ok. 72%

i wzrost granicy plastycznos$ci o ok. 106% od podstawowych materialow™ jest nieskladne.



Na stronie 63 — bledne odniesienie do rysunku 38 zamiast do rysunku 37. Strona 81 — zamiast
.podloza argonowego” powinno by¢ ,,podloze agarowe”. Strona 97 — zamiast ,,nie pokrytej
powierzchni” powinno by¢ ..niepokrytej powierzchni”, facznie. Na stronach 122-124 Autorka
niepotrzebnie umieszcza trzykrotnie opisy metod syntezy nanokopozytéw w ukladzie GO-
ALOs;-Ag. Wystarczyloby, aby sposob przeprowadzenia syntezy opisany byl raz
z uwzglednieniem zmieniajgcego si¢ stezenia octanu srebra dla wszystkich trzech rodzajow
otrzymanych kompozytéw. Doktorantka uzywa takze poje¢ .przystawka EDS” lub
»hadstawka EDS”; sugerowalabym zastapic¢ je na przyklad terminem ,,detektor EDS”.

Jako$¢ niektorych rysunkow nie jest najwyzsza, w szczegdlnosei rysunki: 19, 69, 81, 82,
83, 87. Juz samo ich powigkszenie zapewniloby lepsza jakos¢. Niektore zdjecia
mikroskopowe SEM wykonane w trybie wysokorozdzielezym (przyktadowo rysunki 74-76
i 79) powinny by¢ zdecydowanie rozjasnione, gdyz niektére szczegdly opisywane przez
Doktorantke nie sa dobrze widoczne na zdjeciach zamieszczonych w pracy doktorskiej, za to
doskonale wygladajg w publikacjach Doktorantki. Kolejnym aspektem jest zbyt maty rozmiar
czcionki na widmach EDS, utrudnia on bowiem oceng wystepowania poszczegdlnych
pierwiastkow. Uwazam réwniez, ze Doktorantka zdecydowanie powinna podaé¢ odno$niki
literaturowe do swoich wlasnych publikacji i patentow, z ktérych wykorzystuje nie tylko opis,
ale i1 rysunki, tak jak stusznie zrobila to w przypadku rysunku 69. Zabieg ten bowiem

zabezpiecza Doktorantke przed autoplagiatem.

4. Uwagi i pytania do Doktorantki
W zwiazku z oceniang dysertacja nasuwajag mi si¢ nastgpujace uwagi i pytania do
Doktorantki:

1) Dlaczego nie zostala wykonana analiza EDS dla wszystkich kompozytow o rdznej
zawartosci nanoczastek srebra? Czy Doktorantka nie uwaza, ze mogloby to
potwierdzi¢ w jakim$§, chociazby minimalnym stopniu, czy zawarto$¢ nanosrebra
w kompozytach odpowiada faktycznie zalozeniom Doktorantki?

2) Dlaczego Doktorantka poréwnuje wyniki analizy EDS dla probki GO/ALOs-Ag z 1%
wag. Ag do probki GO/ALLO3? Przy czym zdjecia wykonane sa w rdznych
powigkszeniach i analizowany obszar réwniez jest rdézny. Analizy pordéwnawcze
powinny by¢ wykonane przy tych samych powiekszeniach i tym samym co do

powierzchni rozmiarze ,,obszaru zredukowanego™.



3)

4)

5)

6)

7

8)

9)

Co Doktorantka miala na mysli, piszac, ze analiza EDS wykonana na powierzchni
platka RGO z osadzonymi nanoczastkami Al,Os; wykazala silne sygnaty pochodzace
od C, O 1 S na dwoch stopniach utlenienia?

Dlaczego Doktorantka nie potwierdzita wystepowania nanoczastek Al;O3; na
krawedziach platkbw RGO ani rozmieszczenia i rozmiaroOw nanoczastek srebra
technikg transmisyjnej mikroskopii elektronowe;j?

Na jakiej podstawie Doktorantka twierdzi, ze optymalna temperaturg kalcynacji
kompozytu RGO/AL,O; jest 280°C? Czy byly wykonywane badania
z wykorzystaniem technik analizy termicznej?

Dlaczego Doktorantka nie wykonalta pomiarow z wykorzystaniem techniki XRD, na
podstawie ktorych moglaby faktycznie napisaé, z jaka faza tlenku glinu ma do
czynienia?

Co Autorka rozumie przez stwierdzenie, ze dodatek modyfikatora nie poprawia
morfologii nanokompozytu (strona 113)?

Doktorantka w pracy podjela sie bardzo ciekawej, ale i trudnej interpretacji widma
XPS wykonanego dla prébki RGO/Al,O3 z 5-procentowym dodatkiem wagowym
RGO. Dlaczego badania XPS nie zostaly przeprowadzone dla pozostatych zawartosci
procentowych RGO? Co wiecej: dlaczego analiza XPS nie zostala wykonana dla
probek syntezowanych w 500°C oraz dla prébek ze srebrem? Takie badania moglyby
definitywnie potwierdzi¢ przypuszczenia Doktorantki o pojawieniu si¢ prekursora
w badanych kompozytach.

Dlaczego nie pokazano wykresdéw dekonwolucji XPS dla pikow Cls
i O1s? Tylko taka graficzna prezentacja pozwala oceni¢ poprawnos¢ przeprowadzenia

dekonwolucji.

10)Doktorantka w pracy uzywa naprzemiennie termindéw ,materialy o dzialaniu

bakteriobojezym” badz ,,materiaty o dzialaniu antybakteryjnym”. Czy materiaty, ktdre
Autorka otrzymala w wyniku swoich badan, wykazuja skutecznos¢ antybakteryjna,
czy  bakteriobdjcza? Czy  zastosowana technika oceny  oddzialywania
nanokompozytow wobec poszczegolnych szczepow bakterii poprzez pomiar stref
zahamowania w sposob jednoznaczny odpowiada na pytanie, czy material jest

antybakteryjny (a moze bakteriostatyczny?), czy bakteriobojczy?

11)Na jakiej podstawie Doktorantka wybrata szczepy bakterii? Czym sie kierowata, czy

moze przyszlym zastosowaniem materialow w kontakcie wlasnie z takimi bakteriami?



Jesli tak, to prositabym uszczegolowi¢ przyszle zastosowanie opracowanych
materialow 1 wybor wlasnie tych szczepow.

12) Czy sposob naniesienia nanomaterialdw na podloze agarowe z wysianymi bakteriami
byl identyczny? Czy nasypywano jednakows ilos¢/nawazke proszku? Czy proszki
nanoszono przez insert lub inaczej, np. przez zaprasowanie pastylki, czy moze jeszcze
w inny sposob, jaki? Rysunki 107-124 wskazuja, ze material w postaci proszku byt
nasypywany przypadkowo. Na jednym zdjeciu widaé, ze proszek usypany jest
w obszarze okregu (rysunek 108), a na drugim zdecydowanie wychodzi poza obszar
okregu (rysunek 109) lub zajmuje obszar o wydtuzonym ksztalcie (rysunek 108). Czy
takie nasypanie proszku nie prowadzi do btednych wnioskow w stosunku do pomiaru
strefy zahamowania? lle probek bylo badanych? Brakuje analizy statystycznej, a takze
badan umozliwiajacych ilosciowa redukcj¢ kolonii bakterii. Jaka byla poczgtkowa
liczba kolonii bakteryjnych? Czy na jednej szalce mozna hodowaé 2 rézne szczepy
bakterii? Wedtug jakiej normy przeprowadzone byly te badania?

13)Dlaczego nie przeprowadzono badan wobec probki referencyjnej, jakg powinna byc
probka GO-ALO; (kontrola ujemna), a takze badan dla odpowiednich szczepow
bakterii (kontroli dodatniej)? Bez tych wynikéw trudno oceniaé faktyczne dziatanie
antybakteryjne kompozytu GO-Al;05-Ag, zwlaszcza ze sama Autorka na stronie 121
pracy pisze: ,,Celem bylo uzyskanie materiatu, ktoéry laczylby korzystne wlasciwosci
bioaktywne zarowno GO, jak i nano-ALO; i nanoAg”, wigc tym samym ma
swiadomos¢, ze materialy w formie manometrycznej moga wykazywaé dziatanie
bioaktywne, w tym antybakteryjne. Na podstawie przeprowadzonego testu
biologicznego wobec wymienionych szczepow bakterii mozna mowi¢ jedynie
o pewnym zachowaniu si¢ materialow, a nie precyzyjnie okresla¢, ze material ma
dzialanie antybakteryjne lub bakteriostatyczne bgdz bakteriobojcze.

14) Czy Doktorantka przeprowadzila probe okre$lenia minimalnego stezenia hamujacego
opracowanych materiatéw (MIC) i minimalnego stezenia bakteriobdjczego (MBC)
definiujacych sile dzialania badanych materiatow pod wzgledem stezenia, ktore bedzie
hamowaé lub calkowicie eliminowa¢é/zabija¢ bakterie?

15)Dlaczego Doktorantka twierdzi, ze zawarto$¢ 1% wagowego nanoczgstek srebra dziala
najlepiej? Wszystkie wyniki dostepne w literaturze $wiadcza przeciwnie: im wyzsza

zawarto$¢ nanosrebra, tym wigksza skutecznos¢ bakteriobdjcza.
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5. Wnhioski koncowe

Podsumowujgc ocene rozprawy doktorskiej pani mgr inz. Joanny Jureczko-Lewickiej
pt. Opracowanie metody wytwarzania nanokompozytow o skladzie grafen-Al,03-Ag
o potencjalnych wlasciwosciach antybakteryjnych, stwierdzam, ze praca zawiera szereg
elementéw nowosci naukowej i stanowi wkiad w rozwdj dyscypliny nauki chemiczne,
w szczegbdlnosci w zakresie syntez nanokompozytow w ukladach dwu- i trojsktadnikowych.
W pracy sg fragmenty pozytywne, o ktorych wspomnialam w recenzji, np. dobrze dobrany
temat, szerokie spojrzenie na metod¢ otrzymywania nanomaterialow 1 czesciowo
zweryfikowane hipotezy. Mimo zalet istnieje w tejze pracy wiele bledow merytorycznych,
brakow i1 kwestii budzgcych watpliwosci. Do najwazniejszych naleza: niezgodno$¢ celu
badawczego z tytutem, brak dokladnego opisu metod badan, blednie przeprowadzone badania
biologiczne in vitro, a takze niewlasciwy dobdr parametréw badan mikrostrukturalnych
i strukturalnych, brak porownania wlasnych osiggnie¢ badawczych z wynikami dostepnymi
w literaturze przedmiotu, potraktowanie wnioskow czgstkowych jako wnioskow koncowych.

W zwigzku z powyzszym stwierdzam, ze przedstawiona do recenzji praca doktorska nie

spelnia wymogdw Ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz.

U. 2021, poz. 478 z pOzniejszymi zmianami), i wnioskuje do Rady Naukowej Dyscypliny

Nauki Chemiczne Politechniki Warszawskiej o odestanie rozprawy doktorskiej mgr inz.

Joanny Jureczko-Lewickiej do poprawy wedlug wskazan omodwionych szczegolowo

W recenzjl.
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