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Podstawa wykonania recenzji jest uchwala Rady Dyscypliny Inzynieria Materiatowa z dn.13
grudnia 2024 r. Rozprawa doktorska zostata przediozona do recenzji, zgodnie z wymogami Ustawy Z
dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o Szkolnictwie WyZszym i Nauce.

Zakres rozprawy doktorskiej

Rozprawa doktorska mgr inz. Niny Tarzyfskiej obejmuje zagadnienia zwiazane z synteza
alginianu amonu i jego wykorzystaniem W procesic formowania wlokien metoda na mokro oraz
metoda elektroprzgdzenia. Proces syntezy alginianu amonu prowadzono dwiema metodami a
mianowicie w procesie syntezy polimeru w fazie gaz-ciato stale oraz procesie rozpuszczania kwasu
alginowego w wodnym roztworze amoniaku. Wybér tematyki rozprawy doktorskic] wpisuje sie w
rozw6j badan poznawczych w obszarze wytwérezym biopolimerdw, ich modyfikacji i praktycznego
wykorzystania do formowania wlékien z surowcéw odnawialnych, charakteryzujgcych sig dobrymi
parametramsi fizyko-mechanicznymi na poziomie wymaganym do wytwarzania materiatow
tekstylnych

Alginiany to rozpowszechnione w ¢rodowisku naturalnym kopolimery polisacharydowe,
skladajace sie z reszt kwasu B-D-mannurowego i kwasu -L-gulurowego potaczone ze sobg viigzaniami
glikozydowymi, tworzace odpowiednio bloki M i bloki G, ktore mogg wystepowaé w tancuchu w
réznych proporcjech i rozmieszezeniu. Réznorodnoéé i liczha blokéw M i G determinuje whasciwosci
lancucha biopolimeru a co z tym jest zwigzane rowniez  whasciwosci uzytkowe i utylitarne
alginianéw.  Biopolimery alginianowe maja szeroki zakres zastosowan, gléwnie w przemysle
spozywczym i farmaceutycznyim, Z powodzeniem mogg by¢ wykorzystywane w inzynierii tkankowej 1
biomedycynie jak réwniez do produkeji wickien. Ten ostatni praktyczny kierunek zastosowan
alginianu stal si¢ podstawa rozwazaf teoretycznych 1 badawczych Doktorantki. Najczgsciej
stosowanym biopolimerem alginianowym do produkgji wlékien jest rozpuszezalny w wodzie
alginian sodu przy czym wysoka wydajnoé¢  procesu formowania widkien alginianowych nadal
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stanowi wyzwanie badawcze w zakresie pozyskiwania wysokstgzonych roztwér przedzalniczych do
formowarn.a widkien na mokro a takze w zakresie formowania struktur wioknistych do specjalnych
zastosowan z wykorzystaniem technik przedzenia w polu eleltrycznym.

Dobér tematyki badawczej Doktorantki wpisuje sie w trendy rozwojowe zwigzane z
innowacjami procesowo-produktowymi w zakresie wytwarzania i praktycznego stosowania widkien
z biopolimeréw. Doktorantka w pracy przyjeta hipoteze, ktdra zaktada mozliwosé wytwarzania
widkien alginianowych z wysoka wydajnoscia przy zachowaniu odpowiednio wysokich parametréw
wytrzymafosciowych poprzez zastosowanie jako alternatywy dla alginianu sodu roztworow
przgdzalniczych na bazie alginianu amonu. Doktorantka do realizacji celow pracy przyjeta zakres
badan obejmujgcy optymalizacje procesu syntezy alginianu amonu i formowanie widkien z
wykorzystaniem otrzymanego polimeru metodg z roztworu na mokro i metod elektroprzedzenia co
podnosi walory poznawcze pracy. Przedmiotowa rozprawa doktorska moze stanowi¢ bazowy wkiad
w kontynuacje prac badawczych Doktorantki o charakterze poznawczo-aplikacyjny w zakresie
doskonalenia i skalowania proceséw syntezy alginianu amonu i formowania wldkien alginianowych a
takze badan wlasciwodci uzytkowych otrzymanych widkien.

Ocena formalno-merytoryczna rozprawy doktorskiej

Rozprawa doktorska mgr inz. Niny Tarzyfskic] posiada prawidtows, stanowigca logiczng
catosé i odpowiadajaca wymogom formalnym konstrukcje, zawierajacg streszczenie W jezyku
polskim i angielskim, wykaz stosowanych w pracy skrotow, cze§é teoretyczng oparta o analize stanu
wiedzy w przedmiocie rozprawy, opis hipotezy i celéw pracy badawczej, czesl do$wiadczalna
obejmujacy wykaz stosowanych materiatow i metod badawczych, opis wynikéw badaf wraz z
podsumowaniem uzyskanych rezultatow, bibliografie oraz spisow rysunkow i tabel. Tytut rozprawy i
wprowadzenie teorctyczne w pehni koresponduja z tematyka i celami badawczymi pracy. Przeglad
literaturowy (315 pozycji bibliograficznych) obejmujacy wiele pozycji publikowanych w
renomowanych czasopismach naukowych stanowi istotne wprowadzenie | przygotowanie do
planowanych badaf nakreslajgc w zarysie podstawy teoretyczne do zatozen badawczych pracy. Czgs¢
doéwiadczalna wraz z wnioskami i analiza uzyskanych wynikéw stanowi  62% objetodei rozprawy
natomiast czesé teoretyczna 38%, co wskazuje na dobrze dobrane proporcje obu czgsci rozprawy.
Spis tabel i rysunkow obejmuje odpowiednio 25 pozycji tabelarycznych i 42 pozycje graficzne. W
czesei tecretycznej Doktorantka szeroko opisala stan wiedzy w zakresie metod pozyskiwania
alginiandw ze zrodel naturalnych, ich struktury, wlasciwosei i mozliwosci aplikacyjnych, ze
szezegdlnym uwzglgdnieniem ich praktycznego zastosowania jako surowca widkienniczego.
Doktorantka wykazata sie wiedza z zakresu modyfikacji i technik wytwarzania wiokien
alginianowych oraz dokonata poglebionej analizy poréwnawcze] metod wytworezych obejmujacych

formowanie z roztworu na maokro, elektroprzedzenie i mikroprzeptywowe przedzenie.



Doktorantka za gfowny cel pracy obrata badania procesu wytwarzania wiokien z alginianu
amonu metodag formowania na mokro i metodg elektroprzedzenia z wykorzystaniem wysoko-

stgzonych roztworéw przgdzalniczych.  Analiza stanu wiedzy przeprowadzona przez Doktorantke
potwierdzita zasadnosc zatozen koncepeyjnych pracy w tym zakresie. Jednoczesnie Doktorantka dla
realizacji gtéwnego celu pracy zalozyla realizacj¢ badan w zakresie optymalizacji procesu
otrzymywania alginianu amonu przydatnego do formowania wlékien z wykorzystaniem dwdch metod
tj. syntezy w fazie gaz-cialo state i metody rozpuszczania kwasu alginowego w wodzie amoniakalngj.
Cze$t eksperymentalna rozprawy obejmuje opis materiatow i metod stosovanych do
realizacji badan. W rozdziale “‘Materiaty’ Doktorantka przedstawifa charakterystyke stosowanych w
pracy komercyjnych polimeréw, w tym alginianu sodu (Protanal LF 10/60 LS firmy FMC
Biopolymer. USA) i alginian amonu (firmy Wuhan Fortuna Chemical Co, Chiny) oraz odczynnikéw
chemicznych, opracowang na podstawie kart charakterystyk producentow 1 danych literaturowych.
Do syntezy alginianu amonu, polimeru bgdacego przedmiotem prac badawczych Doktorantka
stosowala kwas alginowy wytwarzany w procesie syntezy z komercyjnego alginianu sodu, ktdry
poddawano  dziataniu wodnego roztworu kwasu solnego a nastepnie plukaniu do uzyskania
neutralnego pH i suszeniu do formy proszku. Proces syntezy alginianu amonu prowadzono z
zastosowaniem dwoch metod badawcezych. Pierwsza z nich obejinuje synteze alginianu amoiu w fazie
gaz-ciato state w ramach, ktdrej kwas alginowy umieszezany jest nad roztworem wodnym amoniaku
a po reakcji probka alginianu amonu poddawana jest procesowi usywania nadmiaru amoniaku. Druga
metoda polega na rozpuszezeniu kwasu alginowego w roztworze wodnym z dodatkiem wody
amoniakalnej uzyskujac alginian amonu W formie rozpuszczonej. Probki alginianu amonu
wytworzone w ramach pracy wykorzystano w badaniach procesu formowania widkien metoda
przedzenia na mokro i elektroprzedzenia. Ponadto Doktorantka rozszerzyla zakres prac badawczych
dot. oceny mozliwosci przetworezych alginianu amonu o badania w zakresie formowania folii i oceny
ich wlasciwosci powierzchniowych.  Zastosowane metody badawcze obejmujace syniezg kwasu
alginowego i alginianu amonu, oceng mozliwosei wykorzystania badanych polimeréw w procesacl;h
formowania  widkien i folii alginianowych i oceneg struktury i wladciwosci  wytworzonych
materialéw polimerowych i roztwordw przedzalniczych s3 adekwatne do zatozen metodycznych
przyjetych przez Doktorantke do tealizacji celdw badawczych pracy. Doktorantka w ctapie
konecepeyjnym pracy badawczej wykazala sig¢ dobra znajomoscia meted analitycznych stosowanych w
badaniach polimerdéw i wiokien. Zastosowala w pracy odpowiednie do zakresu badah metody
instrumentalne jak: spektroskopia magnetycznego rezonansu jadrowego (‘*H NMR) do oceny sktadu i
struktury blokowej alginianu sodu; spektroskopia w podczerwieni (FTIR- ATR) w badaniach struktury
i stopnia modyfikacji alginianu amonu w oparciu o analiz¢ widm pod wzgledem wystepowania
pikéw charakterystycznych dla grup karboksylowych i ich podstawienia grupa amonowa; skaningowa

mikroskopia elektronowa (SEM) w badaniach struktury morfologicznej widkien alginianowych.



W badaniach stabilnosci polimeréw i badaniach wytrzymatosciowych  widkien zastosowala
znormalizowane metody badawcze oparte o normy PN-EN i ASTM. Zasadnosé zastosowanych metod
zostala zw eryfikowana pozytywnie na etapie analizy wynikow badan.

Doktorantka w czesci ‘Wyniki badaii’ przedstawila  opis badah wlasnych wraz z analizg
uzyskanych wynikéw. Przedmiotem pracy byly zagadnienia obejmujace:
- badania procesu syntezy alginianu amonu (soli amonowej kwasu alginowego) o wladciwosciach
pl'édystynu_jqcych do wytwarzania wysoko-stezonych roztworow przedzalniczych
- badania struktury i wlasciwosei wytworzonych partii alginiany amonu
- badania wladciwodci reologicznych roztwordw alginianu amonu
- badania procesu formowania widkien alginianowych z wysoka wydajnoscia i odpowiednich
parametrach wytrzymatosciowych
- badania ,rocesu formowania wlokien metoda elektroprzedzenia
- badania :aorfologii i sorpcji wlokien z alginianu amonu

Doktorantka w pracy dokonata analizy zmian w strukturze polinieru zachodzacych w procesie
syntezy alginianu amonu w fazie gaz-ciato state w skutek podstawienia grup karboksylowych kwasu
alginowego grupami amonowymi. Analiza widm FTIR ATR komercyjnego alginianu sodu i probek
do$wiadczalnych alginianu amonu, wykazata zmiennos$é intensywnosci pikow charakterystycznych
dla grup karboksylowych i grup karboksylowych podstawionych grupami amonowymi (-COONHa).
Analiza zmian intensywnosei pikéw potwierdzita ich zaleznosé od czasu ekspozycji kwasu
alginowego na dziatanie amoniaku. Analiza widm FTIR ATR, badania konduktometryezne a takze
analiza lepkosci dynamicznej roztworéw alginianu amonu potwierdzity zasadnos¢ prowadzenia
modyfikacji polimeru w czasie 96 godz. Analiza lepkoéci dynamicznej pozornej roztwordw alginianu
amonu, otrzymywanego metoda rozpuszezania kwasu alginowego w wodzie amoniakalnej wykazala,
iz najlepsze dla zatozen pracy wlasciwosei roztworu uzyskano przy zastosowaniu w procesie
modyfikacji dwukrotnego nadmiaru amoniaku do grup karboksylowych kwasu alginowego.
Rezultatem analizy whasciwoscei i struktury badanych alginianéw i ich roztworéw byto opracowanie
zalozeih metodycznych dla badan mozliwosci wytwarzania rozrworow przedzalniczych o optymalnych
parametrach do formowania wiékien alginianowych o odpowiednio wyzsze] wydajnosci i dobrych
parametrach wytrzymatosciowych w pordwnaniu do wickien wytwarzanych z alginiznu sodu.

Doktorantka dla potwierdzenia hipotezy i osiagni¢cia celu badawczego przeprowadzila ciag
logicznie -aplanowanych badail, obejmujacy dobor warunkow formowania wldkien metodg na mokro
w tym skiadu roztworu przedzalniczego, kapieli koagulacyjnej i kapieli plastyfikujacej. Dokonala
szczegotowej analizy wiasciwosei i struktury wytworzonych widkien z alginianu amonu, W tym

whasciwosci wytrzymatosciowych i sorpeyinych oraz morfologii powierzchni widkien.
Doktoranta w pracy zatozyla rowniez badania mozliwosci wykorzystania badanych probek

alginianu amonu w procesie formowania wldkien metoda clektroprzgdzenia. W odréznieniu do
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metody na mokro w tym procesie uzyskuje si¢ wiokna o strukturze nanometrycznej. Doktoranta
dokonata analizy statystycznej $rednic wiékien alginianowych i ocenila jakosé ich powierzchni

metods skaningowej mikroskopii elektronowej. Uzyskane wyniki badan potwierdzity nozliwosc
formowania widkien z roztworéw w ktérych udziat alginianu  jest wiekszy niz udziat polimeru
pomocniczego, co stanowi alternatywe do metody opartej na roztworach z udziatem alginianu sodu.
Doktorantka w czgsci eksperymentalnej opisata uzyskane wyniki badan wraz interpretacjg
oparta o doniesienia literaturowe. Oceniajac aspekty poznawcze rozprawy za istotne osiagnigcia
Doktorantki mozna uznad:
- opracowanie parametrow procesu syntezy alginianéw amonu metoda gaz-cialo stato o wysokim
stopniu podstawienia grup karboksylowych grupami amonowymi i metodg rozpuszczania kwasu
alginowego w wodnych roztworach amoniaku, ktére charakteryzowaly sie dobra rozpuszezalnoscia i
zdolnoscig do tworzenia roztworéw przedzalniczych o niskiej lepkosci dynamicznej tawet przy
wysokim stgzeniu polimery
- wykazanie mozliwosci formowania wlokien z wysoko-stgzonych roztworéw przedzalniczych z
wydajnoscia ponad dwukrotnie wy7zsza od wydajnosci procesu wytwarzania widkien z alginianu sodu
- wykazanie mozliwodei formowania struktur nanowloknistych z wysokst¢zonych rOZEWOrow
alginianu amonu
Mimo duzej starannosci Doktorantka w przygotowaniu rozprawy nie unikneta elementéw
wymagajacych zwrdcenia uwagi recenzenta a mianowicie:
1. W czesci teoretycznej rozprawy zabraklo doniesien literaturowych odnoszacych sig do aktualnego
stanu wiedzy w zakresie badan nad procesem syntezy alginianu amonu. Analiza publikacji w tym
zakresie stanowitaby wkiad do rozwazan teoretycznych w obszarze bedgcym przedmio’em badan
Doktorantki.
2. W rozdziale 2.1. Rozprawy w punkcie dot. syntezy alginianu amonu W fazie gaz-ciato stale
Doktoranta w analizie widm FTIR ATR badanych probek alginianéw amonu jako probki referencyjne
przyjeta kwas alginowy i alginian sodu. Na rysunku 21 prezentujgcym widma analizowanych probek
zabraklo widma kwasu alginowego.
3. W rozdziale Podsumowanie i wnioski zabraklo konkluzji zwigzanych z oceng mozliwosci
praktycznego wykorzystania uzyskanych wynikéw w kontekécie dalszych planow badawczych,
szczegoinie pod katem badan aplikacyjnych zwigzanych ze skalowaniem i podnoszeniem gotowosci
technologicznej procesu wytwarzaniem wiokien z alginianéw amonu zaréwno metoda na mokro jak
i metoda elektroprzedzenia
4. Dla podkreslenia watorow poznawezych rozprawy byloby korzystne przedstawienie W rozdziale
Podsumowanie i wnioski informacji o efektach publikacyjnych bedacych wynikiem realizacii prac
badawczych

5. Doktorantka w tekscie nie unikneta drobnych nieécistosel edytorskich w tym .



- bledy literowe
- brak ujednolicenia opisu w tabelach 21 122 w pozycji sktad kapieli koagulacyjnej
- brak informacji o powigkszeniach dla zdje¢ SEM na Rys. 3 1-34; 39-42

- bledny zapis na stronach 86 i 87 o tresci ‘Blad! Nie mozna odnalez¢ zrédta odwolania’

Podsumorvanie

Pcdsumowujac oceng przedmiotowe) rozprawy doktorskiej stwierdzam, iz praca posiada
niezbedne elementy wymagane w rozprawach doktorskich a wskazane w ocenie formalno-
merytorycznej spostrzezenia recenzenta nie wplywaja na warto$é merytoryczna pracy i jej poznawczy
charakter. Opiniowana rozprawa posiada aspekty poznawcze poszerzajace wiedzg w zakresie syntezy
i praktycznego wykorzystania alginianu amonu w procesach formowania widkien alginianowych z
odpowiednio wysoka wydajnoscia charakteryzujacych si¢ dobrg wytrzymaloscig mechaniczna, ktora
determinuje ich wykorzystanie do przerobu na réznego rodzaju wyroby wiokiennicze.

Doktorantka wykazata dobrg wiedzg w dziedzinie stanowiacej przedmiot rozprawy
doktorskiej, precyzyjnie sformutowala hipotezg i cel badawczy i poprzez prawidlowy dobor metod
badawczy.h zrealizowala go w calym przedmiotowym zakresie badan.

Podsumowujac, uwazam, ze rozprawa mgr inz. Niny Tarzyfiskiej spelnia wymogi stawiane
rozprawom doktorskim okreslone w artykule 187 Ustawy z dnia 20.07.2018 r. Prawo o Szkolnictwie
Wyzszym i Nauce i wnosz¢ do Rady Dyscypliny Inzynicria Materiatowa o dopuszczenie Doktorantki

do dalszych etapow przewodu doktorskiego.
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