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Recenzja

pracy doktorskiej mgr Magdaleny Kurcz nt. ,,Otrzymywanie nowych nanostruktur

weglopochodnych w warunkach wysokoenergetycznych”

Wsréd metod umozliwiajacych wytwarzanie nanostruktur weglowych o charakterze
grafenopochodnym oraz weglowo-krzemowych na uwage zastugujg wykorzystujace uktady z
wysokoenergetyczng  aktywacja  reagentow: niskoci$nieniowy, niskotemperaturowy
indukcyjny reaktor plazmowy o czgstosci radiowej badZ reaktor wysokocisnieniowy (synteza
spaleniowa). ~ Warstwy  weglowe oraz  weglowo-krizemowe  otrzymywane w
niskocisnieniowym reaktorze RF nie sg jednak zadowalajacej jakosci, a sam proces osadzania
odznacza si¢ dos¢ niska powtarzalnoscig. Lepsze efekty w otrzymywaniu nanostruktur
grafenopochodnych osiggane sa w przypadku stosowania syntezy spaleniowej. Badania z jej
zastosowaniem stanowig zasadnicza czg¢$¢ opiniowanej pracy. Zostaly one ukierunkowane na
okreslenie wplywu réznych parametrow procesowych na morfologie produktéw oraz
wydajnos¢ syntez. Mgr Magdalena Kurcz analizowata wiele uktadéw, w ktérych zmieniane
byly parametry podstawowe. Ze wzgledu na obszerny zakres pracy, nie skupiata sie na
praktycznych  zastosowaniach  otrzymanych  materialtéw  weglowych.  Generalnie
przeprowadzone badania skoncentrowane byty na otrzymywaniu nanostruktur, szczegélnie
weglowych w warunkach wysokoenergetycznych. Gtownym celem ocenianej pracy bylo
wykazanie istotnych zalet syntezy spaleniowej jako prostej i szybkiej metody otrzymywania
struktur grafenopochodnych. Réwnoczesnej chemicznej i termicznej redukcji zostaty poddane
grafitopodobne materialy (GO oraz CFy) z uzyciem odpowiednio magnezu lub krzemu, co
prowadzito do otrzymania jako produktu rGO. Jako alternatywne substraty zostaty natomiast
zastosowane proste zwigzki chemiczne (CO, CO,) i sole nieorganiczne (CaC,04), ktérych
redukcja prowadzita do uzyskania weglowego materiatu blaszkowego. Badany byt wpltyw
takich parametréw procesu jak: uziarnienie reduktora, atmosfera, stechiometria reagentow,

ciSnienie na przebieg syntezy oraz na morfologie otrzymywanych produktow.
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Ogolnie mozna stwierdzi¢, ze podjete w recenzowanej pracy zagadnienia odznaczajg
si¢ oryginalnoscig na tle opublikowanych dotad w literaturze dokonafi. Rozprawa obejmuje
270 stron. Mgr Magdalena Kurcz podzielita jg na pigé¢ gtéwnych czedci, sg to: Cele pracy,
Czg$¢ teoretyczna, Cze$¢ doswiadczalna, Podsumowanie, a prace koficzy Bibliografia
obejmujaca 487 pozycji.

Liczgcg 63 strony Czes¢ teoretyczng mgr Magdalena Kurcz podzielita na trzy

rozdziaty. Pierwszy rozdzial poswigcony jest nanotechnologii. Kolejno oméwione s3 jej
podstawy oraz nanotechnologia wokét nas. W drugim rozdziale oméwione s3 nanomateriaty.
Przedstawione sg tu ich wlasciwosci, otrzymywanie, synteza spaleniowa jako efektywna
metoda ich otrzymywania. Dalej oméwione sg metody charakteryzowania nanomateriatéw
(mikroskopia elektronowa, analiza rentgenostrukturalna, spektroskopia Ramana oraz inne
metody). Ostatni — trzeci rozdzial poswigcony jest nanomateriatom weglowym. Oméwione
sg tam krotko fulereny, nanorurki weglowe, nanokapsutki weglowe oraz dokladniej grafen
(otrzymywanie, wilasciwosci, zastosowania). W podrozdziale tym zacytowanych zostato
blisko sto pigédziesiat pozycji literaturowych.
Omawiane w czesci literaturowej zagadnienia, ich wybodr i kolejnosé tworzg zwartg logiczng
cato$¢ dobrze podbudowujaca przeprowadzone w pracy badania oraz interpretacje i dyskusje
uzyskanych wynikéw. Cytowana w tej czesci pracy literatura pozwolita Autorce przedstawié
aktualny stan wiedzy na temat otrzymywania i wlasciwosci nanomaterialéw weglowych.

Dalej nastepuje Czgs¢ doswiadczalna zlozona z dwoch rozdziatéw. Najpierw w
krotszym z nich (26 stron) oméwione zostalo zastosowanie aktywacji plazmowej do
otrzymywania nanometrowych warstw weglowych. Kolejno przedstawiony jest uktad
do$wiadczalny i procedura, wyniki badan prowadzonych w reaktorze RF — otrzymywanie
warstw weglikowych 1 weglowych, a catod¢ koficza wnioski. Drugi z rozdziatléw (ponad
pigciokrotnie obszerniejszy) poswiecony jest zastosowaniu syntezy spaleniowej do
otrzymywania nanomaterialdéw weglowych. Po zwigzle przedstawionej charakterystyce
uktadu doswiadczalnego obszernie i bardzo szczegblowo omdwione sa wyniki badan
wybranych ukladéw. Obejmuja one szerokie spektrum: rozpoznawcze badania reakcji
PTFE/krzemki, redukcja tlenkéw wegla (CO, CO,) za pomocg magnezu, redukcja zwiazkow
nieorganicznych zawierajacych wegiel (CaC,04) za pomocg magnezu, redukcja
fluorowanego grafitu za pomocg magnezu lub krzemu, redukcja tlenku grafitu/grafenu za
pomocg magnezu lub krzemu czy dikrzemku magnezu. Przedmiotem badan byla tez

sonikacja prowadzaca do glebszego rozwarstwienia otrzymanych nanostruktur
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grafenopochodnych.
Zrealizowany zostat bardzo bogaty program badawczy. Wyniki badan prezentowane s az na
ponad 125 rysunkach w Czesci do$wiadczalnej. Wynikéw w postaci widm (FTIR, XRD,
Ramana), zdj¢¢ SEM czy TEM, krzywych TG jest zresztg znacznie wiecej niz formalnie
numerowanych rysunkéw, czesto na jednym sg to zestawy po kilka zdje¢ lub widm.
Najezesciej wykorzystywanymi metodami badawczymi w przypadku nanometrowych
warstw weglowych otrzymywanych w reaktorze plazmowym (rozdz. 4) byly rejestrowane
widma Ramana i FTIR, natomiast dla nanomateriatéw weglowych otrzymywanych z
wykorzystaniem syntezy spaleniowej (rozdz. 5) byly to XRD, SEM, widma Ramana i w
muiejszym zakresie TEM i analizy termiczne. Wyniki badat wykonanych dla produktéw
syntezy spaleniowej stanowily ponad 80% wszystkich wynikéw z Czesci doswiadczalne;j.
Nalezy tez wspomnie¢ o bardzo duzej liczbie tabel towarzyszacych rysunkom. Ogdlnie-
mozna stwierdzi¢, ze przeprowadzone syntezy i badania otrzymanych materiatéw wymagaty
zrealizowania nie tylko obszernego ale i dobrze zaplanowanego programu badawczego.
Wyniki uzyskane z badan z udzialem syntezy spaleniowej sa podsumowane i
przedyskutowane w punkcie 5.4. Wnioski. Cato$é opiniowanej rozprawy koficzy rozdziat 6.
Podsumowanie. Zawartych jest w nim kilka istotnych wnioskéw. Przeprowadzone badania z
wykorzystaniem niskotemperaturowego, niskocisnieniowego reaktora indukcyjnego o
czgstosci radiowej wykazaty, ze utrudnienia wynikajace z niestabilnosci generacji plazmy i
niezadowalajgcej powtarzalnosci eksperymentalnej praktycznie uniemozliwiaja badania
parametryczne, a wigc w efekcie praktyczne wykorzystanie metody. Zostalo natomiast
wykazane, ze synteza spaleniowa jest nowatorska i efektywng metoda otrzymywania
nanostruktur weglopochodnych, a odpowiedni dobdr substratéw pozwala na otrzymanie
materiatu grafenopochodnego. Metoda ta umozliwia przeksztatcanie stosunkowo prostych,
odpadowych, a nawet szkodliwych zwigzkow (CO, CO,, CaCy04) w interesujgce
nanostruktury weglowe. Wykazana zostala elastyczno$é doboru reagentéw i zblizony
charakter syntez — pomimo znacznej réznorodnosci utleniaczy uzyskiwany byt nanomateriat
weglowy o charakterze grafenowym. W przypadku stosowania Si powstawal tez
nanostrukturalny SiC.
Wykazane zostaly istotne zalety syntezy spaleniowej w kontekscie wytwarzania materialéw
dla inzynierii materiatowej: prostota uktadu, tatwos¢ jego obstugi, niska awaryjnosé, wysoka

wydajnos¢, duza réznorodnosé potencjalnych produktéw oraz reagentow.
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Przeprowadzone badania wykazaly réwniez mozliwos¢ otrzymania materiatu
heterogenicznego w jednej syntezie. Uzycie Si jako reduktora i weglowego utleniacza
prowadzito do uzyskania materiatu grafenopochodnego jak i nanowltokien weglika krzemu.
Ich proporcjg mozna sterowaé poprzez zmiang parametrow syntezy. Bardzo wartosciowe i
perspektywiczne sg przeprowadzone w pracy parametryczne badania rozpoznawcze o$miu
uktadéw redoks: Mg/CO, Mg/CO,, Mg/CaC,04, Mg/GO (Chiny), Mg/GO (ITME), Si/GO
(ITME), Mg/CF; 06, Si/CFi06, a takze ukladu krzemki/PTFE. Préby rozpoznawcze w
kierunku praktycznych zastosowan wytworzonych struktur weglowych okazaly si¢ bardzo
zachecajace.

Lektura pracy nasuwa kilka uwag.

Na poczatku rozprawy przydatby sie wstep lub wprowadzenie ujmujace podjeta w pracy
tematyke w szerszym kontekscie. Czesciowo role t¢ spelniajg umieszczone tam Streszczenie
oraz Cele pracy. Druga sprawa to sposob cytowania literatury. Podawanie dwoch autoréw
badZ jednego i in. utrudnia czytelnikowi zorientowanie si¢ co do danej publikacji. Czesto
znany autor ma nazwisko podane na koficu, a na poczatku sa osoby mato znane. Przy
jednoczesnym braku tytulu artykutlu (usprawiedliwionym, bo inaczej objeto$¢ pracy by
ogromnie wzrosta) szybka identyfikacja cytowanych prac jest trudna. W podpisach pod rys.
5.60, 5.69, 5.70, 5.78, 5.86 brakuje informacji, ze sg to zdjecia SEM.
Powyzsze uwagi nie wplywajg na catkowicie pozytywna oceng calosci rozprawy.
Podsumowujac, uwazam, ze przedstawiona do recenzji rozprawa doktorska catkowicie
spetnia warunki okreslone w art. 13 Ustawy z dnia 14 marca 2003 r. o stopniach naukowych i
tytule naukowym oraz o stopniach i tytule w zakresie sztuki (Dz. U. z 2003 r., Nr 65, poz.
595 z pbzniejszymi zmianami). Autorka jasno okreslita zagadnienia naukowe, ktore
stanowily cel pracy, a otrzymane w niej wyniki i ich interpretacja znaczaco poszerzajg
dotychczasowy stan wiedzy w dziedzinie preparatyki nanostruktur, szczegélnie weglowych
w warunkach wysokoenergetycznych. Na podkre$lenie zasluguje zrealizowanie dobrze
zaplanowanego obszernego programu badawczego. Zwracam si¢ wiec do Rady Wydziatu
Chemii Uniwersytetu Warszawskiego z wnioskiem o przyjecie pracy oraz dopuszczenie mgr

Magdaleny Kurcz do dalszych etapéw przewodu doktorskiego.



-5 -

Uwazam, ze ze wzgledu na istotne elementy nowosci naukowej, pomyslnie
zrealizowany bardzo obszerny program badawczy, przejrzysty sposob opracowania duzej
liczby uzyskanych wynikéw oraz duze ich znaczenie praktyczne praca zastuguje na
wyr6znienie. Na podkreslenie zastuguje bogaty dorobek publikacyjny Autorki, trzynascie
artykutow, w tym jeden o wysokiej wartosci IF: Composites Science and Technology (IF =
4,5; 50 punktow na liscie A MNiSW). W wielu z nich mgr Magdalena Kurcz wystepuje na
pierwszym miejscu wsréd wspétautoréw, a dwukrotnie jest jedynym autorem. Do istotnych
osiggnie¢ nalezy zaliczyé wspolautorstwo w dwoéch monografiach oraz w rozdziale
monografii (wyd. Springer). Miata takze 10 konferencyjnych wystgpien ustnych (w tym
cztery zagraniczne) oraz 11 prezentacji posterowych (z czego 5 na konferencjach
zagranicznych). Uczestniczyta w 4 grantach jako wykonawca oraz w dwdch w ramach

Dziatalnosci Statutowej Mtodych. Jest to duzy pod wzgledem ilosciowym i wartosciowy pod
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wzgledem merytorycznym dorobek.



