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Rozprawy doktorskiej mgr inz. Alberta Szparagi pt. ,,Samonastawne kanaty do frakcjonowania
czastek mikrometrycznych — rozwiazania konstrukcyjne oraz zastosowania, wykonanej pod

kierunkiem Prof. UMK dr hab. Tomasza Kowalkowskiego.

Opiniowana przeze mnie rozprawa doktorska mgr inz. Alberta Szparagi powstata w Katedrze
Chemii Srodowiska i Bioanalityki, Wydziatu Chemii Uniwersytetu Mikotaja Kopernika w Toruniu pod
opieka Prof. UMK dr hab. Tomasza Kowalkowskiego. Podjeta przez mgr inz. Alberta Szparage tematyka
badawcza wpisuje sie w dos¢ waski, ale istotny i nowatorski nurt badan zwigzany z przeptywowym
frakcjonowaniem w polu zewnetrznym (FFF — Flow Field Fractionation) oraz z technikg frakcjonowania
w celkach przeptywowych SPLITT (Split Flow Thin Cell Fractionation). Pomimo jakze wspolnego rdzenia
»rozdzielania” skladnikéw mieszaniny, technika FFF w znaczacy sposob rézni sie od klasycznych,
jak i nowoczesnych technik chromatograficznych, a w rzeczywistoéci opiera sie na oddziatywaniach
fizycznych. Pierwotnie technike te zapoczatkowat Giddings w 1966, ale byt to w zasadzie komunikat
opisujacy koncepcje tej techniki, ktéra zostata zawarta na trzech stronach maszynopisu.
W rzeczywistosci dopiero w kolejnych latach Giddings wyjasnia i opisuje podstawy tej techniki.
Podstawy teoretyczne stanowigce fundament techniki FFF oraz technik, ktére powstaty na bazie tej
techniki jest wiele. Nie mniej jednak, mozna z pewnoscia uznac te techniki jako niekonwencjonalne
metody rozdzielania sktadnikéw mieszaniny ze wzgledu na ich wlasciwosci. Czes¢ z tych technik, jak
rowniez podstawy stanowigce tto dalszych rozwazan zostaty zawarte w rozprawie doktorskiej Pana
Alberta Szparagi. Z punktu widzenia analityki podjeta tematyka badawcza jest bardzo waina,
interesujgca i z pewnoscig przyczyni sie do rozwoju szeroko pojetej analityki chemicznej w zakresie
metod rozdzielania.
Przedstawiona do oceny rozprawa doktorska stanowi cykl pieciu (D1-D4, D6) publikacji

naukowych oraz jednego (D5) patentu udzielonego przez UP RP, ktéry poprzedza mato zwigzly opis
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podstaw teoretycznych zjawisk towarzyszacym technice SPLITT. Przedstawione jako cykl publikacji
prace zostaty opublikowane w dos¢ szerokim spektrum wspdtczynnika oddziatywania IF=0,385-5,108,
ale na uwage zastuguje fakt, ze trzy prace (D1, D4 oraz D6) zostaty opublikowane w bardzo dobrych
czasopismach takich jak: Talanta, Journal of Chromatography A oraz Chemosphere. Rozprawe
doktorskg otwiera jakie nieuzyteczny Spis skrotéw (w dalszej czesci rozprawy przy kazdym skrécie s
ich wyjasnienia), ktéry jest rowniez nie w peini kompletny. W dalszej czesci znaleZ¢ mozna
Wprowadzenie, ktére jest bardzo ogélnym zarysem technik FFF i SPLITT, a w zasadzie odnosi sie
gtéwnie do pracy D4. Rozdziat 1 rozprawy doktorskiej stanowig cele pracy, a w zasadzie jeden cel, ktéry
skupia sie na ,zaprojektowaniu oraz zbudowaniu i przetestowaniu samonastawnego kanatu
separacyjnego dla rozdzielania czgstek statych o rozmiarze mikrometrycznym, pracujacego w trybie
petnego zubozenia (FFD — Full Feed Depletion). Doktorant charakteryzuje rdwniez dodatkowy cel pracy
jakim byto opracowanie modelu matematycznego, opisujacego mechanizm  separacji
z uwzglednieniem parametréw fizycznych w oparciu o mechanike ptynow wraz ze stworzeniem
wzordéw obliczeniowych parametrédw konstrukcyjnych kanatu. Niezrozumiate dla mnie jest jednak
sprecyzowanie w tym rozdziale odniesienia do zdania: ,Cel zrealizowatem poprzez:”, po czym
nastepuije lista doprecyzowanych celdw pracy, o czym swiadczy miedzy innymi forma w jakiej zostaty
zapisane: opracowanie oryginalnej konstrukcji, zastosowanie nowo opracowanych kanatow,
wprowadzenie nowej metody, stworzenie modelu matematycznego czy opracowanie innowacyjnej
technologii.

Z kolei w rozdziale 2 doktorant przedstawit zwiezty opis teorii sit oddziatujgcych na czastke
w przeptywie laminarnym wraz z towarzyszgcymi im wzorami opisujacymi miedzy innymi wspotczynnik
oporu, wspotczynnik sity nosnej, sity Scinajgcej czy sity nosnej. Ten rozdziat korczy sie podsumowaniem
oraz wnioskiem, ktory wskazuje na znikomy udziat zaréwno sity scinajgcej jak i sity nosnej w dalszych
obliczeniach. W tej czesci pracy mozna byto réwniez poswieci¢ nieco miejsca na efekt silnego mieszania
(przeptyw o charakterze wirowym). Nie mniej jednak w dalszej czesci pracy mgr inz. Albert Szparaga
skupia sie na gtoéwne] czesci pracy dotyczacej mechanizméw SPLITT (Rozdziat 3). Ten rozdziat zostat
podzielny na 4 czesci i w dosé syntetyczny sposéb wprowadza czytelnika w Podstawy teorii SPLITT (3.1),
w technike FFD-SPLITT (3.2), SPLITT w trybie Sink-Float oraz (3.4) FFD-SPLITT-SA (SA — Self Adjustable).
Rozdziat 4 to mozliwosci zastosowania samonastawnych kanatéw SPLITT w odniesieniu do badan
wiasnych, opisanych w cyklu prac przedstawionych w rozprawie doktorskiej. Dalszg cze$¢ pracy
stanowi Podsumowanie (Rozdziat 5), a w kolejnych rozdziatach Bibliografia, Streszczenie, Abstract,
Deorobek naukowy, Oswiadczenia i Publikacje naukowe oraz patent D1-D6. Z oswiadczen wspétautorow
wynika, ze udziat Doktoranta i Promotora jest znaczacy, co swiadczy o dobrej wspotpracy na

plaszczyznie uczen-mistrz.




Kluczowym rozdziatem w pracy doktorskiej mgr inz. Alberta Szparagi jest pomijajgc wstep teoretyczny,
rozdziat 4 — Zastosowanie samonastawnych kanatéw SPLITT, w ktérym doktorant stara sie w dosc
nieprecyzyjny sposob przedstawi¢ gtéwne tezy swojej pracy doktorskiej. Mozna odnies¢ wrazenie,
ze jest to bardziej przedstawienie konkretnego toku analitycznego, ale brakuje tutaj twardych
dowoddw analitycznych, ktdre znajduja sie z kolei w przedstawionych w cyklu pracach naukowych.
W zasadzie w zadnej czesci pracy doktorant nie odnosi sie do osiggniecia D5 (patent NR 232403), co
budzi watpliwosci, ze powinien sie on znalez¢ w cyklu osiggniecia doktoranta jako kluczowy i
posiadajgcy znaczacy wktad w rozprawie doktorskiej. W zwigzku z tym trudno tutaj odnosi¢ sie
kompleksowo do cyklu przedstawionego przez doktoranta i skrupulatnie skupié sie na kazdej z prac
wnoszgcej istotny wkiad w caty dorobek naukowy. Nie mniej jednak pomimo pewnych niedociaggnigé
wynikajacych z pewnoscia z samym przygotowaniem rozprawy doktorskiej moge jednoznacznie
stwierdzi¢, ze rozprawa doktorska oraz przedstawiony cykl publikacji zawiera szereg elementéw
nowosci naukowej oraz innowacyjnosci w zakresie prezentowanej techniki wykorzystywanej podczas
pracy naukowej. Bardzo ciekawe wyniki badan zostaly przedstawione w pracy D1, gdzie doktorant
skonstruowat samonastawny asymetryczny kanat o niesymetrycznej budowie celki rozdzielajacej
(szerokos¢ 22, diugosé 108 oraz wysokosé 0,54 [mm]) do zastosowania w uktadzie FFD-SPLITT-SA.
Nowo opracowany kanat wykazywat mozliwosc¢ rozdzielania dla przeptywu objetosciowego (Srednica
odciecia 5 um i 10 um) odpowiednio 1,45 ml min® i 5,8 ml min? i byt poddany sprawdzeniu na
podstawie analizy krzemionki oraz zeolitu o odpowiedniej wielkosci czagstek. Wyniki badan potwierdzity
zatozenia teoretyczne przy dobrej powtarzalnosci (RSD<3%). Sprawdzenie metody dokonano za
pomocg analizatora wielkosci czgstek Malvern Mastersizer 2000. Z kolei w pracy D2 poddano analizie
wielkosci czastek osadu dennego jezior Chetmiyriskie i Wieczno Pid. oraz przeprowadzono
frakcjonowanie osadu dennego w zaleznosci od wielkosci frakeji i stezenia fosforu w tych osadach wg.
zmodyfikowane] metody ekstrakcji sekwencyjnej zaproponowanej przez Psenerra. Zastosowanie nowo
opracowanego kanatu pozwolito na wydzielenie frakcji o okreslonej wielkosci czastek w zakresie <5,0
pm; 5-10 pm i 10-30 um. Zblizone badania prowadzono na osadach dennych rzeki Wisty pod katem
stezenia/zawartosci metali ziem rzadkich (D6). Podobnie, jak w pracy D2 wydzielono trzy frakcje, ktdre
w dalszych etapach prac analitycznych pozwolity na oznaczenie wybranych metali ziem rzadkich przy
wykorzystaniu techniko ICP-MS. W tym przypadku przygotowanie prébek obejmowato ,pseudo”
catkowitg zawarto$¢ metali (mineralizacja z HCI/HNOs;) oraz catkowita zawartos¢ metali po
roztworzeniu w mieszaninie HF/HNOs dla frakcji <20 um. Podjeto réwniez proby wykonania kanatu
przemystowego (D3), lecz nie znalazt on zastosowania w praktyce ze wzgleddéw formalnych. Praca D4
to swoiste podsumowanie wczesniejszych dodwiadczen oraz potwierdzenie prawidfowosci modelu

matematycznego i wzoréw obliczeniowych zastosowanych do opracowania projektow i konstrukgji




kanatéw, w szczegdinosci mechanizmoéw rozdzielania czastek mikrometrycznych dla samoregulujgcych
sie kanatow w oparciu o mechanizm FFF.

Pomimo z pewnoscig duzej doktadnoéci w prowadzeniu badan, jak i skrupulatnosci przy pisaniu
manuskryptow, rozprawy doktorskiej, jak réwniez w odniesieniu do trudnego tematu badawczego
jakiego podjat sie zaréwno doktorant, jak i promotor nie udato sie popetni¢ pewnych ,btedow”.
W zwigzku z tym pozwole sobie na zwrdécenie uwagi na kilka kwestii, niedociggniec ktére nasunety mi
sie podczas czytania rozprawy doktorskiej mgrinz. Alberta Szparagi. Uwagi te i watpliwosci majg czesto
charakter zaréwno edytorski jak i merytoryczny i moga sie przyczynic¢ do poprawy stawianych hipotez,
tez czy wnioskéw z badan, prosze o wyjasnienie:

- wykaz skrotdw juz zostat wezesniej wywotany w kontekscie jego funkcji (skoro jest spis skrotow to nie
trzeba ich uzywac w dalszej czesci tekstu), ponadto brakuje np. skrétu ICP-MS, US-EPA itp.

- we wprowadzeniu napisano ,w niektérych aspektach FFF [...]" — prosze o wyjasnienie.

- dlaczego w czesci teoretycznej/fundamentalnej nie odniesiono sie do waznej pracy z punktu widzenia
FFF (praca przegladowa) opublikowanej przez Grushka i in. [Eli Grushka , Karin Dahlgren Caldwell ,
Marcus N. Myers & J.Calvin Giddings (1973) Field Flow Fractionation, Separation & Purification
Reviews, 2:1, 127-151, DOI: 10.1080/03602547408068793),

- brakuje zaznaczenia regionu lll oraz stosowania polskiego nazewnictwa stowa splitter,

- rozdziat 3.2 zaletg FFD-SPLITT jest brak rozcieficzenia materiatu, co jest powainym atutem
w przypadku probek srodowiskowych i biologicznych — jak matryca probki moze wptywac na
rozdzielenie, czy badano prébki o zréznicowanej matrycy ?

- rozdzielenie w trybie FFD moze nie by¢ tak doktadne, jak w trybie klasycznym, czy na podstawie badan
w D1 okreslono doktadnosé, powtarzalnosé i selektywnosc w oparciu o np. inne metody pomiaru ?

- rozdziat 3.4 — Jakos¢ separacji — prosze o wyjasnienie o jakie parametry jakosciowe chodzi ?

- rozdziat 3.4 — Jakos¢ separacji w kanatach SPLITT generalnie daleka jest od doskonatosci, dlatego
zwykle mdwi sie o frakcjonowaniu ? — dlaczego rozdzielanie w kanatach SPLITT jest jakosciowo dalekie
od doskonatosci ?

- str. 25 odnosnik do rys. 8 jest btedny — powinno by¢ str. 26,

- rys. 8 brakuje jednostek przy poszczegdlnych réwnaniach,

- str. 26 Wymaganie tylko jednego otworu wlotowego czynito splitter wejsciowy elementem zbednym,
prosze o komentarz i wyjasnienie,

- str. 28 A metoda okazata sie ciekawg alternatywg specjacji metali w zaleznosci od wielkosci
frakcjonowanych mineratéw — powinno by¢ frakcjonowania metali we frakcji granulometrycznej,

- praca D2 — w jaki sposob prowadzono analize granulometryczng osadéw (na moro, na sucho,
w uktadzie wodnym zamknietym/otwartym), ponadto prosze o doprecyzowanie w jakiej formie

materiat prébki byt wprowadzany do kanatu ?




- D2 jaki byt faktyczny masowy udziat frakcji drobnych w catej masie osadu (w odniesieniu do 100 g) ?
- rys. 14 Czy mozna statystycznie potwierdzi¢ wyniki badar zawartosci P w osadach dennych dla
wszystkich frakcji dla obu analizowanych osadéw dennych z obu jezior ?

- str. 35 i str. 36 dot. roztworéw po mineralizacji oraz po roztworzeniu odpowiednio w HCI/HNO; oraz
HF-HNO3 jaki byt wspotczynnik rozciericzenia i jak byty analizowane prébki z HF technikg ICP-MS

- str. 36 na jakiej podstawie stwierdzono, ze metale ziem rzadkich sg jakoby whudowane w strukture
glinokrzemianow ?

- str. 38 rys. 17 zawiera elementy opisane kolorem, a rysunek jest czarno-biaty

- prosze o komentarz jak nowo opracowany kanat kaskadowy (FFD-SPLITT-SA) zostat wykorzystany do
frakcjonowania mikroplastikéw z produktéw kosmetycznych {dot. [60] Praca mgr Pawta Madajskiego
pt. ,Mikro i nanoplastiki w srodowisku” wykonana pod mojg opieka) ?

Powyzsze uwagi majg charakter dyskusyjny i w zaden sposdb nie wptywajg na moja pozytywng ocene
rozprawy doktorskiej mgr inz. Alberta Szparagi, a bioragc pod uwage rowniez catosciowy dorobek
naukowy to doktorant brat czynny udziat w 3 konferencjach naukowych, otrzymat w sumie 3 nagrody
i wyrdznienia oraz brat udziat w 2 projektach badawczych.

Reasumujac, chciatbym zaznaczy¢, ze podjeta przez doktoranta tematyka badawcza jest
aktualna oraz bardzo przysztosciowa, a zarazem trudna z puntu widzenia stworzenia i zbudowania
odpowiednich kanatéw w oparciu o wyliczone dane modelowe. Technika SPLITT ma z pewnoscig swoje
mozliwosci analityczne, ale niestety jest to technika, ktora wymaga wysokiego wktadu poczatkowego
ze wzgledu na ztozonos¢ etapdw towarzyszacych procesowi rozdzielnia w odpowiednich kanatach. Tym
bardziej, ze jej kluczowe zastosowanie to przede wszystkim przygotowanie probki, zastosowanie tej
techniki w tgczonych technikach analitycznych np. z ICP-MS czy w rozdzielaniu frakcji o odpowiedniej
wielkosci czgstek.

Na podstawie przedfozonej rozprawy doktorskiej mgr inz. Alberta Szparagi stwierdzam,
ze doktorant posiada duza wiedze w zakresie reprezentowanej dziedziny naukowej, w szczegoélnosci
w zakresie projektowania i tworzenia nowych narzedzi do techniki FFF (SPLITT). Jednoczesnie uwazam,
ze rozprawa doktorska mgr inz. Alberta Szparagi spetnia wszystkie wymagania formalne okreslone
w art. 13 pkt. 1 ustawy z dnia 14 marca 2003 r. o stopniach i tytule naukowym oraz o stopniach i tytule
w zakresie sztuki (Dz. U. 2017 r. poz. 1789}, jak réwniez zapisy ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. (Dz. U.
2018 r. poz. 1668).

Whnosze zatem do Wysokiej Rady Naukowej Dyscypliny Nauki Chemiczne Uniwersytetu

Mikotaja Kopernika w Toruniu o dopuszczenie mgr inz. Alberta Szparagi do dalszych etapéw przewodu

doktorskiego.




