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RECENZJA

czeéci ujawnionej pracy doktorskiej Pani mgr inz. llony Marii Scudfo zatytutowanej:
JFunkcjonalizowane nanomateriafy weglowe
jako komponenty uszlachetniajgce przemysfowe srodki smarne”

Niniejsza recenzja zostala wykonana na podstawie podjetej Uchwaly nr 103/2025 Rady
Dyscypliny Nauki Chemiczne Politechniki Slgskiej w oparciu o art. 187 Ustawy z dnia 20 lipca 2018 roku
L Prowo o szkolnictwie wy#szym | nauce” (2 pdin. zm.) oraz par. 24 pkt. 1 Statutu Politechniki Slaskiej
{Monitor Prawny PS z 2020 r. poz. 339, z z pdin. zm, w zwigzku z par. 9 ust. 1 Regulaminu w zakresie
nadawania stopnia stanowigcego zatacznik do uchwaty nr 43/2023 Senatu PS z dn. 25 wrzesnia 2023
roku (Monitor Prawny PS z 2023 r. poz. 1095).

Poddana recenzji praca doktorska Pani mgr ini. llony Marii Scudlo zostala zrealizowana na
Politechnice Slaskiej pod opieka promotorsky Pana prof. dr hab. inz. Stawomira Boncel, w obszarze
dyscypling Nauki Chemiczne, a przy tym w ramach programu ,Doktorat WdroZzeniowy” (numer
DWD,/5/0587/2021) we wspdlpracy z podmiotem przemysfowym ORLEN OIL. Opiekunem ze strony
przemysfu byta Pani dr inZ. Julia Woch.

Autorka przygotowata i przedioiyta do recenzji prace w formie liczacego 262 strony opracowania,
w ktérym wyrainie wyrdinic moina trzy czesci: teoretyczng (rozdziat 1), doswiadczalng (rozdziat 2)
i wdrozeniowg (rozdziat 3). Rozprawa doktorska obejmuje tresci jawne oraz utajnione. Czgsc jawna
opracowania zawiera rozdziaty 11 2, w czesci rozdziaf 3 (tj. od strony 169 do strony 193) oraz rozdziaty
4 i 5 stanowiace kolejno podsumowanie zrealizowanych prac i wnioski, a utajniona podrozdzialy 3.3,
3.4i 3.5 (od strony 193 do strony 224). Niniejsza recenzja nie dotyczy tresci objetych tajemnica prawnie
chroniona.

Ma poczatku opracowania Doktorantka zamiedcita streszczenie pracy w jezyku polskim
i angielskim oraz wykaz skritdw. W czedci teoretycznej zamiescila 12 rysunkow i 7 tabel, w czedci
doswiadczalnej 22 rysunki i 24 tabele, a w czedci wdroieniowe] B rysunkdw. Prace zamknigto
podsumowaniem i wnioskami z przeprowadzonych badan. Przed wykazem literatury, obejmujgcym 363
pozycje, Autorka umiescita rozdzial prezentujacy jej dorobek naukowy uzyskany podczas realizacji
doktoratu.

MNakreslony we wprowadzeniu rozprawy doktorskiej zakres tematyczny jest aktualny, a przy tym
wainy wobec projektowania nowych dodatkdw uszlachetniajgcych srodki smarne, w taki sposob, aby
w efekcie spelnialy one oczekiwania stawiane obecnie przez przemyst, glownie gwarantowaly
prawidlowe funkcjonowanie ukladéw mechanicznych, a przy tym nie stanowily zagroienia dla



srodowiska. Dodatkowo obrana tematyka badawcza otwiera szerokie pole do poszukiwan nowych
moiliwoici modyfikacji nanomateriatéw weglowych zdolnych do tworzenia z ich udziatem stabilnych
dyspersji w oleju bazowym. W tym kontekscie uwaiam podjecie dziatan badawczych we wskazanym
powyiej zakresie za w pelni uzasadnione. Cel i teza pracy zostaly jasno sformutowane, przy czym
powinny znaleic sie nie przed, a po odniesieniu sie Doktorantki do wytonionego problemu badawezego
na tle rozeznania literatury przedmiotu.

W rozdziale pierwszym Autorka dokonata przegladu stanu wiedzy na temat nanomateriatéw, ich
budowy, wiasciwosci i mozliwosci zastosowarl. Gléwng uwage skupita na narorurkach weglowych
(CNTs) i nanografenie (nGr). Przedstawita dane literaturowe dotyczgce sposobdw ich funkcjonalizacii,
dalej procesu dyspergowania w cieklych mediach i problemach z tym zwigzanych. Na tle zebranej
wiedzy scharakteryzowata 4rodki smarne, w tym omowila rodzaje i kierunki zastosowar. Na koniec
zestawita wiedze na temat dodatkéw uszlachetniajgcych érodki smarne z uwzglednieniem
nanomaterialow weglowych. Uwaiam, ie czesc literaturowa ujmuje najwainiejsze tematycznie
zagadnienia i wprowadza wystarczajgco do czesci badawczej. Podsumowanie przegladu literatury jest
jednak zbyt ogélne i nie odnosi sie w sposdb poglebiony do kluczowego problemu, jakim jest wybdr
sciezek poprawy dyspergowalnosci CNTs | nGr w ukfadach smarnych. Brakuje odniesienia do
potencjatu grafenu w tym wzgledzie. Ponadto w podsumowaniu pojawia sie powtdrzenie tresci.
Podsumowanie czesci literaturowej powinno stanowié syntetyczne zestawienie stanu wiedzy i techniki
oraz jednoznacznie wytyczad kierunek dalszych badarf w odniesieniu do zaloionego celu i zakresu
rozZprawy.

Rozdziat drugi obejmujacy czesé doswiadczalna ma forme raportu. Zawiera dwa podrozdzialy,
z ktdrych pierwszy (2.1) zatytulowano ,Czesé badaweza”, a drugi (2.2) ,,Czesd eksperymentalna”. Tytut
podrozdziaiu 2.1.1 ,Metodologio badawcza i analityezna” nie jest w petni odpowiadajacy tresci w nim
zawartej. Tytul wskazuje, e podana zostanie w nim cata metodyka badari | wykonanych analiz, a tak
nie jest. Na poczatku podrozdziatu Autorka odnosi sie do wytypowanych w przegladzie literatury dcieiek
funkcjonalizacji CNTs i nGr, jednak wtainie tego doprecyzowania, tak wainego dla realizacji celu
i poparcia tezy pracy, brakuje w podsumowaniu czesci teoretycznej. Na stronie 79 Autorka wskazala
cztery typy zmodyfikowanych produlktdw (Typ 1, Typ II, Typ. ILL, Typ 11}, ktore zaplanowata otrzymaé na
drodze funkcjonalizacji chemicznej nanomateriatéw weglowych. Pojawiajg sie przy tym pewne
niejasnosci, ktdre wymagaja dodatkowego komentarza. Prosze o doprecyzowanie danych zawartych na

rysunku 13 i skorelowanie ich z legends pod rysunkiem. Nie jest jasne oznaczenie ,A" oraz niespdjne
53 oznaczenia typdw produktu Il.la i ILIb.

W podrozdziale 2.1.2 Autorka zaznacza, ie przeprowadzita cykl badan (Spektrometria Ramana,
Termograwimetria) obejmujgcy nanomaterialy pochodzace od rdinych producentdw. Jednak wyniki
badari priedstawiono jedynie dla wybranego nanomateriatu, tj. tlenku grafenu w postaci
zredukowane] (rGo). Dla zachowania ciaglosci mysli | petnej logiki prezentacji w tym miejscu powinna
zostac wyrainie wyeksponowana probka wybrana do dalszych prac, np. nanografen. Zestawienie
wynikdw badari Ramana | TGA wraz z ich analizg3 dodatkowo uzasadnitoby stusznoéé wyboru
konkretnego nGr (lub CNts). W dalszej czesci podrozdziatu, w oparciu o dane od producenta, Autorka
krdtko uzasadnita kryteria doboru nanomateriatdw, substancji funkcjonalizujacych i olejéw bazowych
do dalszych badan. Ostatecznie wybdr zostat ograniczony do dwdch nanomateriatéw weglowych:
nGr: Graphene Nanopowder AD-1 (Laboratories Inc., USA) araz MWCNTs: Nanocyl NC7000™ [Manacyl
5.A., Belgia). Oleje bazowe pochodzity od firmy wdratajgcej ORLEN OIL, Polska.

Podrozdziat 2.1.3 Autorka poswiecita omowieniu prac nad doborem warunkow modyfikacji
chemiczne] nanomateriatéw weglowych z zachowaniem kontrolowane] zmiany parametrdw syntezy,



tj. zakresu temperatury i czasu prowadzenia syntezy oraz parametréw procesu homogenizacji.
Wytypowala trzy substancje funkcjonalizujace w postaci amin alifatycznych o roinej diugosei faricucha
weglowodorowego i roinym stanie skupienia: n-propyloamina (lotna ciecz), n-keksyloaming (ciecz)
i n-dodecyloamine (ciato state). Nastepnie przedstawita przyktadowe wyniki badan FTIR i TGA dla
modyfikacji MWCNT n-heksyloaming prowadzacej do otrzymania produktu Typu |. Na kolejnych
rysunkach prezentujacych widma IR wykonane metoda spektrometrii w podczerwieni pojawiajg sig
niesciste sfarmutowania zwigzane z t3 techniky. Wykorzystana w pracy metoda badawcza ma nazwe
JSpektroskopia w podczerwieni z transformacjq Fouriera”, a jej skrot z jgzyka angielskiego to ,FTIR"
(Fourier Transform Infrared), stad dla samej metody przypisuje sie skrét ,FTIR". Natomiast dla widm
przyjeto konwencje zapisu ,widma IR" (z ang. spectra IR), a nie ,FT/R". Podobnie termograwimetria
jako metoda badawcza ma najczesciej stosowany skrot ,TGA" (z ang. Thermogravimetric Analysis),
a otrzymane w tej metodzie krzywe termiczne TG zgodnie z polska nomenklatury okreslane sg jako
Jkrzywe TG". Ponadto przykiadowo na rysunkach 17 i 20 brak jest osi okreslajgcej zmiany masy.
Zgodnie z przyjeta konwencja krzywe termiczne przedstawiajg zaleznosc zmiany masy (zwykle jako Am)
w procentach w funkcji temperatury w stopniach (°C lub K). 5tgd na osi rzednych oprdcz jednostki
powinna byé¢ zaznaczona wielko$¢ ulegajgca zmianie (dotyczy to tei rysunku 23 i rysunkéw ujetych
w tabelach 13-23 - podrozdziat 2.1.4).

MNa rysunku 16 zebrano widma IR kolejno dla wyjsciowej aminy oraz zmodyfikowanych postaci
F-MWNCT otrzymanych przy zadanych wartosciach temperatury 20°C, 40°C, 60°C, B0°C i 100°C.
Autorka natomiast nie zamiescila na rysunku 16 wainego dla prowadzonej analizy strukturalnej widma
IR dla wyjéciowego MWNCTs. Dodatkowo brakuje na widmach IR oznaczer maksimow poszczegdlnych
pasm, zwlaszcza tych potwierdzajgcych przeprowadzenie funkcjonalizacji nanomateriatu. Nie
dokonano te? korekeji linii bazowej dla widm IR, stad trudno dokonaé precyzyjnej analizy zmian ksztaftu
i potoienia maksiméw poszczegdlnych pasm wzgledem siebie (przed i po funkcjonalizacji).
Wspomniane powyiej dwie kwestie dotyczg wlasciwie wszystkich rysunkdw prezentujgcych widma IR
W pracy.

W przypadku prezentowanych wynikéw badan termicznych nie jest jasne, od jakiej wartosci
na osi rzednych zaczynaja sie krzywe TG (rysunek 17). Réinice miedzy poczatkowymi wartosciami
siegajg ponad pot procenta, co, przy zatoieniu Ze byla to wartos¢ poczatkowa zarejestrowana przez
termowage, wskazuje, e niepewnoé¢ pomiarowa wynosi ponad pol procenta. W konsekwencji
wszystkie wartosci poziomu funkejonalizacji zestawione w tabeli 9 s3 statystycznie rownowaine. Nie
moina zatem wyciagac tak daleko idacych wnioskéw o réinicach w poziomie funkcjonalizacji na
podstawie otrzymanych wynikéw badar. Podobne trudnosci i niejasnosci wystepujg przy weryfikacji
poprawnoéci analizy wynikéw zawartych na rysunku 19 (widma IR) oraz rysunku 20 (krzywe TG), gdzie
widoczne sa szumy na poziomie 0,5%. Problemy te dotycza oceny optymalnych warunkéw modyfikacji
wzgledem zmiany czasu prowadzenia procesu (1 min, 2 h, 4 h, 6 h, 24 h i 2 doby) i znaczaco utrudniajg
rzetelna interpretacje wynikdw. Ponadto uwazam, ie w celu precyzyjnego rozeznania priebiegu
procesu funnkcjonalizacji przy zadanych warunkach reakcji, rysunki dotyczace badan FTIR powinny
zawiera¢ widma IR zawsze w tym samym ukfadzie badanych probek, tj. w kolejnodci: wyjsciowy
nanomateriat (np. MWCNT), substancja funkcjonalizujgca (np. n-heksyloamina) i zmodyfikowany
nanomateriat {np. MWCNT).

W _zwiazku 7z powvyiszym prosze aby Doktorantka w oparciu o przebieg widm IR,
z zaznaczonymi_maksimami kluczowyeh pasm absorpcii, wyjasnita na jakie] podstawie wysun
wniosek, e doszlo do utworzenia ,oczekiwanego aminowego wiazania po modyfikacii chemicznef”
nanomaterialéw na wybranym przykiadzie. Dodatkowo ze wzgledu na fakt, ie wszystkie wyznaczone




z_krzywych TG wartosci poziomu funkejonalizacii mieszcza sie w zakresie niepewnoéci pomiarowei
prosze aby tak jak w przypadku wynikéw FTIR odniosta sie ponownie réwniei do interpretacii krzywych
TG w odniesieniu do wyznaczonych poziomow funkcjonalizacii. To jest bardzo wainy aspekt naukowy
racy, na ktéry réwniei zwracam uwage w dalsze] czesci recenzji. Zwiazany tei z postawiona teza na
poczatku pracy.
W ostatniej czesci podrozdzialu 2.1.3 Doktorantka przedstawita wyniki badar FTIR | TGA
jedynie dla wybranego MWCNT modyfikowanego n-heksyloaming, ktdre miaty staé sie pomocne

w ustaleniu  warunkow homogenizacji ultradiwiekowej zastosowanej podczas modyfikacji
powierzchni nanomateriatu (Typ 1). W tabeli 12 przedstawita zoptymalizowane warunki dla wszystkich
typow modyfikacji chemicznej jakie przeprowadzita w ramach realizacji pracy doktorskiej. Jednak nie

podano informaciji, czy stan fizyezny trzech wytypowanych amin (n-propyloaminy, n-heksyloaminy,
n- dodecyloaminy] i struktura, w tym diugosé faricucha weglowodorowego, miat znaczenie podczas
optymalizacii warunkéw funkcjonalizacji i jef wydajnosci. Prosze Doktorantke o odniesienie sie do tej
kwestii. Na koniec Autorka zamiescita ogdlne schematy proceséw modyfikacji chemicznej prowadzacej
do otrzymania Nano-NH-R (Typ |, Typ Il.la)}, Nano-CONH-R (Typ II, Typ ILIb) i Nano-COO-linker (Typ ).

W tym miejscu naleiy podkreslic, ie kluczowym elementem pracy byla optymalizacja procesu

modyfikacji chemicznej. Niestety, watek ten nie zostal wystarczajaco jasno przedstawiony, co budzi
powaine watpliwosci co do poprawnosci przeprowadzenia calego procesu optymalizaci.
Optymalizowano trzy powigzane ze sobg parametry: temperature, czas i homogenizacje. Podczas
optymalizacji temperatury ustalono czas mieszania na 24 h — nasuwa sie zatem pytanie, na jakiej
podstawie przyjeto te wartosc. Z kolei podczas optymalizacji czasu mieszania przyjeto temperature
60°C — brak jest uzasadnienia, dlaczego wlainie takie wartoéci obu parametrow zostaty zastosowane.
Trzeci parametr, dotyczacy homogenizacji, réwniei wydaje sie by¢ przyjety arbitralnie, bez wskazania
kryteriow doboru. Reasumujac, konieczne jest szczegdtowe doprecyzowanie przez Doktorantke toku
optymalizacii oraz logicznego powiazania ws2ystkich parametrow.

W podrozdziale 2.1.4 Autorka w formie raportu zestawita w tabelach 13-23 wyniki badan
cryo- TEM, FTIR, TGA i Ramana dla otrzymanych na drodze modyfikacji chemicznej roznych typow
nanomateriatdw: MWCNT-NH-n-heksyloamina, MWCNT-NH-n-dodecyloamina (Typ 1), nGr-NH-n-
heksyloamina, (Typ 1), nGr-NH-1-heksadecyloamina, (Typ 1), MWCNT-NH-R, (Typ 1), MWCNT-COOH,
MWCNT-CONH-n-heksyloamina, {Typ 11}, MWCNT-CONH-n-dodecyloamina (Typ 1), MWCNT-NH-1,3-
diamino-2-propanel (Typ |) oraz MWCNT-NH-3,3'-dihydroksybenzydyna (Typ Il.1a), MWCNT-COO-1-
oktanol oraz MWCNT-COO-5-fenylo-1-pentanol (Typ IIl). Obrazy cryo-TEM daty ogdlny poglad na
utoZenie wzgledem siebie platkdw nanografenu i nanorurek przed i po modyfikacji. Przebieg krzywych
TG wraz z uchwyceniem zmian masy mial potwierdzié kowaleneyjng funkcjonalizacje. Autorka bardzo
lakonicznie odniosta sig do omdwienia tego zakresu badari. Wciai pozostaje niejasnos¢ dotyczaca
metodyki wyznaczania poziomu funkcjonalizacji na podstawie przebiegu krzywych TG, Dodatkowo na
stronach 108, 118, 119, 120 i 123 rysunki zawierajg nieoznaczone krzywe TG. Nie ma do nich
odniesienia w opisie. Przykladowo na stronie 120 w tytule rysunku jest wskazanie na dwie krzywe TG,
tj. MWCNT-COOH i MWCNT-CONH-n-heksyloamina, a na rysunku jest 6 nieoznaczonych krzywych.
W ogdlnie przyjetej konwencji dla prezentacji wynikéw z analizy termicznej, w celu jasnoéci przekazu,
precyzyjnie oznacza sie wszystkie krzywe termiczne. Natomiast jesli pod uwage brane s3 inne krzywe
termiczne DTG, DTA lub DSC, to powinny by¢ one oznaczone z uwzglednieniem stosownej zaleinosci
funkcyjnej. Natomiast jesli dokonuje sie operacji na krzywych TG, to w tekicie powinien by¢ adekwatny

zapis.



Ponadto nie ma takiego zwyczaju, aby w rozprawach doktorskich w tabelach zamieszczac
jednoczesnie rysunki, zdjecia, wykresy, wyniki z przeprowadzonych badar) wraz 2 ich opisem. W tym
miejscu nalezy zaznaczy¢, te cale opracowanie powinno byé poddane wewnetrznej korekcie
redakcyjnej (edycyjnej i stylistycznej). W pracy wystepujg liczne powtdrzenia fragmentow tekstu,
zapisy tytutéw tabel i rysunkdw nie s3 ujednolicone, a niektore ich tytuly powtarzajg sig w tekscie.
Dodatkowo w pracy znajdujg sie wykresy automatycznie generowane przez programy do obstugi
urzadzer pomiarowych, ktdre sa nieczytelne i utrudniajg interpretacje przedstawionych wynikow.
Takie niedociggniecia obnizaja przejrzystoéé opracowania i negatywnie wplywajg na odbior naukowy
pracy.

Technika spektroskopii w podczerwieni z transformacjy Fouriera miata dopeinic wiedzg na
temat procesu funkcjonalizacji i potwierdzic jej przebieg. FTIR jest metoda szeroko stosowang w chemii
organicznej pomocna w rozpoznawaniu mechanizmdw reakcji. Czesto w badaniach strukturalnych
uwzglednia sie obok FTIR réwniei spektroskopie Ramana, ktéra dopeinia wiedzg na temat
zachodzgeych zmian strukturalnych. Pofaczenie obu metod pozwala na bardziej precyzyjne
rozpatrywanie mechanizméw reakcji. Podczas analizy widm IR, jak tez Ramana, naleiy mied na uwadze
fakt, e energia drgan réinych grup atomdw moie by¢ do siebie na tyle zblizona, Ze pasma moga
nakladac sie i w efekcie zamiast dwdch powstaje jedno pasmo. Dodatkowo wskutek biegnacej reakeji
i tworzenia nowych wigzan chemicznych pojawiajgce sie na widmie IR pasma moga zmieniac nie tylko
ksztatt, intensywnosé, ale tei potozenie maksiméw w kierunku nizszych lub wyiszych liczb falowych.

W niniejszej pracy do rozeznania zmian w strukturze wybrano tylko jedng metodg FTIR. Dlatego
tak waina byla starannoéé wykonywania pomiardw i przygotowania widm IR do interpretacii.
W przypadku analizy widm IR Autorka nie przeprowadzila jednak korekeji linii bazowych oraz nie
naniosla oznaczer wartodei maksimow liczb falowych dla pasm podlegajacych interpretacji, co
wiasciwie uniemoiliwia potwierdzenie zmian przed i po funkcjonalizacji. Nie odniosia sig do zaniku, czy
tei pojawienia sie nowych pasm wskutek przeprowadzonej modyfikacji. Brak tei odniesienia co do
zmiany ksztattu pasm, ich intensywnosci oraz zmiany poloZenia maksimdw pasm potwierdzajgcych
funkcjonalizacje. W zakresie liczb falowych 1250-1050 em™ Autorka we wszystkich zmodyfikowanych
nanomateriatach pochodzacych od MWCNT i nGr przyporzadkowala pasma do drgarfh w obrebie
wigzania C-N, ktdre to mialy potwierdzi¢ przeprowadzong pomyslnie funkcjonalizacje z udziatem
wigzart aminowych. Zgodnie z literaturowymi tabelami korelacji jest to poprawne wskazanie. Jednak w
tym rejonie na kaidym widmie modyfikatu widoczny jest trudny do interpretacji cigg pasm
o niewielkie] intensywnoéci (czesto na granicy wystepujacych szumdw w podniesionym tle). Ponadto
przebieg widm IR dla czystych nanomateriatéw i po ich funkcjonalizacji jest bardzo zblizony.
W przypadku widm IR zmodyfikowanych nanomateriatéw pochodzgeych od MWCNT-COOH w rejonie
liczb falowyeh 1650-1100 ecm™? rdwniez pojawia sie ciag pasm o niewielkiej intensywnosci, co utrudnia
weryfikacje poprawnosci przeprowadzonej w pracy analizy strukturalnej. Dodatkowo na stronie 120
{dalej tei na stronie 122) maksimum pasma 2300 cm przyporzadkowano drganiom w obrebie grupy
karbonylowej [>C=0). Na jakiej podstawie dokonano identyfikaciji tego elementu struktury, skaro na
widmach IR nie ma takiego pasma [strona 119}, ani dla MWNCT-COOH, ani te dla MWCNT-COONH-n-
heksyloamina? Ponadto pasmo charakterystyczne dla drgan rozciggajacych w obrebie grupy
karbenylowej powinno pojawi¢ w okolicy liczby falowej 1700 ecm™ (+/- okolo 30 cm™), co zreszta

poprawnie stwierdzono na stronie 117. Dlaczego na stronach 104, 108, 110, 113,120 i 124 pasmo

w okolicy 1610-1620 cm* zinterpretowane jest jako poch od wigzar C=C, a pasmo w okolic

1600 _em™ na stronie 130 przypisano drganiom w obrebie wigzania C=0? Czy w strukturze

rozpatrywanego ukladu nie ma wigzan C=C?




Trudno zatem przyznac, ie przeprowadzona w niniejszej pracy analiza wynikdw badan FTIR
w peini potwierdzita kowalencyjng funkcjonalizacje nanomateriatéw. Reasumujac, prosze aby
Doktorantka ponownie powrdcila do wynikéw badari FTIR i na podstawie odpowiednio
przygotowanych do interpretacji widm IR jui precyzyjnie odniosta sie do raistniatych zmian

w_strukturze, tj. odniosta sie do rozpatrzenia
1250-1050 cm™ (dla MWCNT i nGr) oraz 1400-1300 cm™ (dla MWCNT-COOH), uwzgledniaigc

zachserwowane zmiany na widmach IR, czyli np. zwigzane z zanikiem lub pojawieniem sie nowych
ksztattu pasm i ich intensywnosci oraz przesunied maksimow liczb falowych (w granicach

ktére to beda potwierdzacd fakt
z utworzeni wigzan aminowych (lub amidowych). Jest to niezwykle wainy naukowy watek prac

Swiadczacy o poprawnym rozpracowaniu mechanizmu reakecji. Watek ten, jak jui wspomniano

wczesniej w niniejszej recenzji, jest tei powiazany z postawiona tezg w pracy.
W kolejnych podrozdziatach 2.1.5i 2.1.6 Autorka zaprezentowata wyniki badan nakierowanych

na otrzymanie stabilnych dyspersji z udziatem otrzymanych modyfikatdw w oleju bazowym.
Przedstawila przebieg dyspergowania (Tabele 25 i 26), wyniki badan stabilnosci (rysunek 28), lepkoéci
(rysunki 29 i 30) oraz rozkiadu wielkosci czastek otrzymanyeh dyspersji (Tabela 27). W dalsze| czedci
skupita uwage na opisie badan smarnosci z wyznaczeniem obcigzenia. Odniosta sie tei do opisu zjawisk,
ktore to wplywaja na poprawe smarnosci. Wykazata, ze poprawa wiasciwoéci smarnych jest moiliwa
i zaleina od rodzaju substancji funkcjonalizujacej. Nalezy stwierdzic, te w efekcie przeprowadzonych
badari otrzymata grupe stabilnych dyspersji charakteryzujgcych sie swoistymi wiasciwosciami
przeciwzuiyciowymi i przeciwzatarciowymi, kidre to mogg stac sie konkurencja dla juz znanych
dodatkéw uszlachetniajgeych na rynku srodkéw smarnych. Jest to cenne osiggniecie pod katem
aplikacyjnym. Na koniec wytypowala uklady dyspersyjne o najlepszej charakterystyce wiladciwodci
fizykochemicznych i skierowata je do weryfikacji w firmie wdraiajgcej ORLEN OIL.

W podrozdziale ,2.2 Czesc eksperymentaina” Doktorantka zamiescita metodyke badar, stad
tytuf ten nie jest adekwatny do tresci w nim zawartej. Metodyka obejmujaca wykaz uiytych materiatow,
odeczynnikéw i stosowanych technik badawczych powinna znajdowaé na poczatku drugiego rozdziatu,
tj. przed opisem zrealizowanych badan i prezentacja wynikdw wraz z ich analiza. Obecne
umiejscowienie metodyki utrudnia analize tredci badawczych. Ze wigledu na szeroki zakres praci duig
liczbe uiytych materiatow oraz adczynnikéw, widoczny tu brak zachowania standardowego porzadku
przyjetego w publikacjach naukowych, znaczaco obniza klarownosé i spdjnosé przekazu — metodyka
powinna popriedzac czesc badawczg.

W tabeli 29 i 30 Doktorantka zestawita odczynniki | materialy (nanomateriaty, aminy, oleje
bazowe, rozpuszczalniki | inne odczynniki). Podata tez najwazniejsze dla nich dane (min. pochodzenie,
kratka charakterystyka). Jednak nie pojawia sie wérod nich  hekozrokozylaming” uiyta do otrzymania
modyfikatu MWCNT-NH-n-hekozakozylamina (do pordwn. Tabela 24, poz. 28). Prosze o wyjasnienie co
to za amina? W Tabeli 31 Autorka zestawita dane dotyczgce trzech olejow bazowych SN-100, SN-150
i SN-650. MNastepnie w podrozdziale 2.2.2 przedstawila sposdb przeprowadzenia funkcjonalizacji

w celu ustalenia optymalnych warunkow procesu. W kolejnych podrozdziatach opisata metodyke
modyfikacji nanomateriatdw [podrozdzial 2.2.3) oraz metodyke przeprowadzonych badan (podrozdziat
2.2.4). Do tej czesci nie mam uwag merytorycznych.

Rozdzial trzeci stanowi czesc wdrozeniowa, ktdra zawiera przeprowadzong przez Doktorantke
analize rynku (podrozdziat 3.1) i stanu techniki [podrozdziat 3.2). W podrozdziale 3.1 Autorka wykazata,
ie faden z wiodgcych producentdw srodkow smarnych nie posiada w swoje] ofercie handlowej
materiatow smarnych zawierajacych weglowe nanckomponenty stanowigce przedmiot jej badan.



Okreslita tei rozmiar | zapotrzebowanie rynku. Ponadto wskazala gtdwnych odbiorcdw dodatkow
smarnych. Nastepnie, w podrozdziale 3.2 podata wyniki badan stanu techniki, ktéry obejmowat
rozeznanie swiatowych patentow w zakresie jej przedmiotu badan. Analize przeprowadzita trojkrotnie
w latach 2021-2025 korzystajac z bazy CHEMICAL ABSTRACTS, jak tei z zasobow baz: Espacenet
i Google Patents oraz Urzedu Patentowego RP. Wyniki analizy potwierdzity, 2 nie ma rozwigzan
bezposrednio zblizonych do zaproponowanego w niniejszej pracy. Zatem, naleiy uznad, ie otrzymane
w wyniku realizacji pracy doktorskiej poprzez funkcjonalizacje nanomaterialow weglowych dodatki
uszlachetniajgce do frodkdw smarnych stanowia novum na rynku, Moina przy tym stwierdzic, ie
w zaproponowanym rozwigzaniu tkwi duzy potencjat aplikacyjny. Nowe irodki smarne z udziatem
funkcjonalizowanych nanomaterialdw weglowych wychodza naprzeciw zapotrzebowaniu rynkowemu,
a przy tym sg bardziej przyjazne dla érodowiska (wolne od siarki).

Ma uwage zastuguje tei fakt, ze dla Pani mgr inz. llony Marii Scudio wyniki otrzymane w
niniejszej pracy doktorskiej staly sie podstawg do publikacji czterech artykutdw, w tym dwéch dosé
wysoko punktowanych czasopismach (100 punktow: ACS Omego o IF 4,3 i Advanced Materials
fnterfaces o IF 4,4), w ktorych dwukrotnie byla pierwszym autorem, Dodatkowo stata sie wspdttwdrca
dwdch zgloszer patentowych wspdlnych z podmiotem wdraiajacym ORLEN OIL. Swiadczy to
o nowatorskim charakterze niniejszej pracy i wysokim potencjale wdroieniowym proponowanego
rozwigzania.

Wymienione w niniejszej recenzji uwagi krytyczne, niejasnosci, jak tei | watpliwosci nie
podwaiajg sensu badan opisanych w pracy. Autorka zrealizowata plan badan i osiagneta postawiony
cel. Wykonana praca badawcza ma wartos¢ poznawcza, a przy tym rozszerza wiedze o procesie
modyfikacji chemiczne] nanomaterialdéw, co waine nanomaterialéw kierowanych do zastosowan
przemystowych. Mam nadzieje, ie moje uwagi stana sie w przyszlosci pomocne w tworzeniu przez
Autorke kolejnych publikacji na wysokim poziomie naukowym oraz stang sie motywacja do rozwoju jej
warsztatu navkowo-badawczego,

W zwigzku z powyiszym stwierdzam, ie rozprawa doktorska Pani mgr inz. llony Marii Scudio
pt. ,Funkcjonalizowane nanomateriafy weglowe joko komponenty uszlachetniajgce przemysfowe
srodki smarne” stanowi istotny pod katem wdrozeniowym materiat naukowo-badawczy oraz spetnia
ustawowe i zwyczajowe wymogi stawiane doktorantom zapisane w Ustawie z dnia 20 lipca 2018
roku Prawo o szkolnictwie wyiszym i nauce (z poin.zm.). Wnosze wiec do Rady Dyscypliny Nauki
Chemiczne Politechniki Slgskiej o jej dopuszczenie do dalszych etapéw postepowania przewodu
doktorskiego.

Podpisano odrecznie przez autora
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