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Recenzja pracy doktorskiej mgr Anny Siudzinskiej ,,In situ badania oddzialywan
materialow dwuwymiarowych z wiazka elektronowa w transmisyjnym mikroskopie

elektronowym?”

Przedstawiona mi do recenzji rozprawa doktorska, ktorej promotorami sg Prof. Dr Detlef Hommel
i Dr hab. inz. Alicja Bachmatiuk, zostata przygotowana w dwoch jednostkach naukowych: Instytucie
Temperatur i Badan Strukturalnych im. Wilodzimierza Trzebiatowskiego Polskiej Akademii Nauk i
Sieci Badawczej Lukasiewicz — PORT Polski Osrodek Rozwoju we Wroctawiu.

Gloéwna czgs¢ rozprawy zawarta jest na 128 stronach starannie przygotowanego maszynopisu,
zawierajacego 77 Wysokiej jakosci rysunkow. Rozprawa obejmuje wstep, cel pracy, czgsé teoretyczna,
cze$¢ eksperymentalng, wnioski i bibliografie oraz dwa zataczniki:

1) Instrukcje charakterystyki materiatow 2D przy uzyciu technik mikroskopii elektronowej.

2) Zbiér filméw ilustrujacych in situ oddzialywania wigzki elektronowej z materiatami
dwuwymiarowymi.

Dodatkowo w pracy umieszczono streszczenie w jezyku polskim i angielskim, wykaz skrotow

stosowanych w tekscie i spis ilustracji. Uktad rozprawy jest przejrzysty i logiczny, natomiast filmy

umieszczone w zalaczniku w zdecydowanym stopniu podnosza atrakcyjnos¢ pracy.

1. Tematyka rozprawy doktorskiej

Tematyka pracy dotyczy kilku ambitnych i niezwykle ciekawych z naukowego punktu widzenia
zagadnien: kompleksowego wykorzystania mikroskopii elektronowej (SEM, HRTEM, dyfrakcja
elektronowa SAED, spektroskopia EDS i EELS oraz symulacje komputerowe) w badaniach materiatow
dwuwymiarowych, preparatyki materiatéw dwuwymiarowych do badan w transmisyjnym mikroskopie
elektronowym, transmisyjnej mikroskopii elektronowej przy obnizonym napigciu, obserwacji in situ w
TEM. Kazde z nich mogtoby z powodzeniem stanowi¢ temat rozprawy, a dodatkowo ze wzgledu na
zatozenia programu ,,Doktorat wdrozeniowy’’ konieczne byto potwierdzenie mozliwos$ci praktycznego
wykorzystania uzyskanych w ramach prowadzonych badan wynikow. Doktorantka postawita sobie za
cel opracowanie procedury, ktora zwiekszy mozliwosci efektywnego wykorzystania transmisyjnej
mikroskopii elektronowej w zastosowaniach komercyjnych, co doskonale wpasowuje sie w tematyke
pracy oraz spetnia warunek praktycznej aplikacji wynikow.
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2. Zakres rozprawy doktorskiej

Rozprawa doktorska zostala podzielona na dwie czesci (teoretyczng i eksperymentalng). Czes$¢
teoretyczna zawiera cztery rozdziaty, ktore kolejno dotycza badanych materiatow, technik mikroskopii
elektronowej w badaniach materiatéw, wysokorozdzielczej mikroskopii elektronowej i oddziatywan
pomiedzy wigzka elektronowsg i probka w TEM. Wybrane zagadnienia sg najistotniejsze dla tematyki
doktoratu i jednoznacznie potwierdzajg jej aktualnos¢ i atrakcyjnos¢. Czes$¢ eksperymentalna zawiera
sze$¢ rozdziatow, z ktorych pierwszy dotyczy materiatow i metod, natomiast pie¢ nastgpnych — badan
kolejnych grup materiatéw takich jak dichalogenki metali przejSciowych, grafen, MoS, osadzony na
grafenie, monochalogenki metali i tlenki miedzi. Rozdziatl dotyczacy materiatlow i metod, wbrew
nazwie, nie stanowi jedynie spisu probek i opisu metodyki badawczej, ale przedstawia rowniez wyniki
badan zmierzajacych do wyboru optymalnego sposobu przygotowywania probek do badan w
transmisyjnym mikroskopie elektronowym. Rowniez kolejne rozdziaty sg przedstawione w podobny
sposOb — omawiane sa metody wytworzenia materiatu, rézne metody przygotowania preparatow i
wyniki ich badan w mikroskopach elektronowych. Na kazdym etapie na podstawie uzyskiwanych
wynikow, podejmowane sg decyzje o dalszych etapach postepowania, w tym wykluczenie czesci
rozwigzan. Nie jest to typowy raport z badan, ktory mogtby by¢ napisany zwigzlej i z pominigciem prob
zakonczonych niepowodzeniem, ale uzyteczny przewodnik dla potencjalnego uzytkownika (operatora,

ktory przygotowuje si¢ do zbadania nowego materiatu).

Koncowy fragment stanowig wnioski oraz procedura charakterystyki materiatow 2D przy uzyciu
technik mikroskopii elektronowej. Wnioski sprowadzaja si¢ do potwierdzenia opracowania procedury
charakterystyki materiatow 2D przy uzyciu technik mikroskopii elektronowej, przedstawionej na
nastepnej stronie, natomiast sama procedura ma charakter zwieztej instrukcji dla uzytkownika. Jej zaleta
jest kompleksowy charakter — obejmuje wszystkie zagadnienia zwigzane z wykonaniem badah w
mikroskopie TEM, ktore nie ograniczajg si¢ jedynie do badan wykonanych w tym urzadzeniu, ale
uwzgledniaja preparatyke, badania wstepne w SEM, symulacje komputerowe, a hawet obserwacije in-
situ.

3. Ocena rozprawy doktorskiej

Doktorantka przekonywujaco przedstawita motywacje¢ swoich badan, opisata etapy ich realizacji
i objasnita zastosowane metody badawcze. Prawidlowo zostaly przez nig przedstawione wyniki badan
oraz koncowe wnioski rozprawy. Praca zawiera wszystkie wymagane elementy rozprawy doktorskiej,
a dodatkowo osiagniety zostat jej cel aplikacyjny.

Istota programu ,,Doktorat wdrozeniowy” jest potaczenie swiata nauki i przemystu. Bezposredni
zwigzek nauki i przemystu w zakresie nanotechnologii jest oczywisty w przypadku najbardziej
rozwinigtych krajow. Wedlug oceny Shanghai Ranking Consultancy wsrod 10 najlepszych
uniwersytetow ksztatcacych w dziedzinie nanotechnologii cztery znajdujg w Stanach Zjednoczonych,
trzy w Chinach, dwa w Singapurze i jeden w Korei Poludniowej. Wedlug EduRank
(https://edurank.org/engineering/nanotechnology/, dostep w dniu 28.08.2022) wsrod 1540 najlepszych
uniwersytetow aktywnych w zakresie nanotechnologii, az 714 znajduje si¢ w Azji. Zwiagzek pomiedzy

jakoscia ksztatcenia i poziomem rozwoju technologicznego jest jednoznaczny i nie ma potrzeby
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uzasadnia¢ koniecznosci komercjalizacji badan mikroskopowych, nalezy natomiast poszukiwaé
odpowiedzi na pytanie w jaki sposob to robi¢, aby efekty bylty widoczne w rozsadnej perspektywie
czasowej. Oceniana rozprawa doktorska jest przyktadem praktycznej i realistycznej propozycji takiego

rozwigzania.

Materialty dwuwymiarowe stanowig wyzwanie ze wzglgdu na preparatyke oraz wrazliwos¢ na
dziatanie wigzki elektronowej. Do ich obrazowania potrzebne jest zastosowanie obnizonej wartosci
napigcia przyspieszajacego, dzigki czemu uzyskuje si¢ poprawe kontrastu, ale zachowanie
rozdzielczosci wymaga korekcji aberracji sferycznej i monochromatora. Badania mikroskopowe
materiatow 2D sg silnie ograniczone przez dostgp do odpowiedniej aparatury oraz brak do§wiadczenia
w badaniach przy obnizonej wartosci napigcia przyspieszajacego. Przedstawiona rozprawa stanowi w
tym zakresie wazne uzupehienie istotnej luki. Moze stanowi¢ punkt odniesienia dla innych operatorow,
ktorzy beda podejmowacé podobne wyzwania, przede wszystkim dzigki wskazowkom okreslajagcym
wymagania sprzgtowe, przygotowanie probek i orientacyjne wartosci parametrow pracy mikroskopu.

Atutem ocenianej pracy jest wysoki poziom i szeroki zakres przedstawionych badan naukowych
oraz logiczny, spojny uktad prezentacji wynikow. Co nie 0znacza, ze praca jest nudna. Peretka jest jeden
z ostatnich rozdzialow, przekonywujaco i kompleksowo przedstawiajacy mechanizm redukcji tlenku
miedzi pod wptywem izopropanolu. Bardzo ciekawe jest réwniez praktyczne wykorzystanie
mikroskopii korelacyjnej.

4. Uwagi krytyczne

Uktad pracy jest poprawny i zawiera wszystkie niezbedne elementy rozprawy doktorskiej. Zwraca
uwage rowniez niezwyklta staranno$¢ w przygotowaniu manuskryptu. Na podkreslenie zastuguje
ciekawa i odwazna tematyka, wymagajaca zaawansowanych kompetencji oraz duzego do$§wiadczenia.
Jednoznacznym potwierdzeniem stwierdzen i koncepcji przedstawionych w pracy sa wysokiej jakosci
zdjgcia mikroskopowe. Chciatabym podkresli¢, ze oceniam prace zdecydowanie pozytywnie i w
szczegolnosci w zakresie eksperymentalnym nie dostrzegam wad wartych opisywania. Uwagi
wymienione ponizej wynikajg glownie z obowigzku wypehienia roli recenzentki.

Moim zdaniem w czeéci teoretycznej przy podziale mikroskopéw elektronowych Doktorantka
dokonata zbyt duzego uproszczenia, pomijajac skaningowo transmisyjne mikroskopy elektronowe
STEM. Takie podejscie mogtoby by¢ uzasadnione (stuszng) potrzebg ograniczenia zakresu pracy, ale
lepszym rozwigzaniem byloby woéwczas podanie pelnego podzialu i informacja, ze praca bedzie
dotyczy¢ tylko TEM (oraz SEM jako techniki pomocniczej). Wiekszo$¢ mikroskopow transmisyjnych
moze pracowaé w obu konfiguracjach (S/TEM), ale na rynku sg rowniez dostepne mikroskopy
wylacznie STEM-owe. Konsekwencjg uproszczenia sg pojawiajace si¢ w dalszej czesci doktoratu
niezreczne lub nieprecyzyjne sformutowania, ktorych trudno byto przy braku jasnego podziatu uniknac.
Przyktadem jest stwierdzenie, ze za tworzenie obrazu odpowiedzialna jest soczewka obiektywowa oraz
ze obrazowanie wysokorozdzielcze jest rownoznaczne z HRTEM. Z Kkolei na ryc. 9 przedstawiajacej
schemat mikroskopu HRTEM ukazany jest uktad soczewek korektora wiazki oraz dwie soczewki
obiektywowe (w tym nad probka), ktore w swiecie bez STEM nie maja uzasadnienia.

Druga uwaga dotyczy zdefiniowania kontrastu obrazoéw mikroskopowych. W trakcie obrony
chciatabym prosié¢ o podanie bardziej precyzyjnej definicji kontrastu oraz oméwienie czterech glownych



rodzajow kontrastu (przede wszystkim warunkow, ktore musza by¢ spetnione, aby poszczegodlne rodzaje
kontrastu byly widoczne na zdjeciach mikroskopowych oraz w jakich technikach/trybach pracy
mikroskopu sa wykorzystywane). W szczeg6lnosci bedg chceiata si¢ dowiedzie¢ jakie warunki musza
by¢ spetnione (w odniesieniu do preparatu, w odniesieniu do mikroskopu), aby mozliwe byto w petni
wykorzystanie kontrastu fazowego.

Nie jestem pewna czy dobrze rozumiem wszystkie okre$lenia stosowane w pracy, z kolei inne nie
sg moim zdaniem wystarczajgco precyzyjnie wyjasnione. Dlaczego wigzka formowana przez soczewki
kondensorowe ma by¢ rozbiezna (Strona 33)? Jakie jest pochodzenie elektronow wtornych SE w
mikroskopie elektronowym (strona 48)? Co doktadnie oznacza dostosowanie ostrosci obrazu przez
rozogniskowanie soczewki obiektywowej (strona 9)? W duzym stopniu trudnosci z precyzyjnym i
jednoznacznym opisem wynikaja z braku terminologii w jezyku polskim. Prawdopodobnie lepszym
rozwigzaniem jest czasami pozostawienie nazwy w jezyku angielskim. Przyktadem jest ,,weak phase
object”” (strona 44), co zostalo dostownie i niefortunnie przettumaczone jako obiekt stabej fazy. Z
drugiej strony Doktorantka w niezmienionej formie zostawita stowo ,,spot’” dyfrakcyjny, chociaz ten
termin zostal z powodzeniem przettumaczony i jest powszechnie stosowany od wielu dziesiecioleci.
Niektore okreslenia sa mato precyzyjne lub nieporadne jezykowo, na przyktad: ptatki ...dos¢ duze .....
ale nie wielkopowierzchniowe, nizsza dtugosé¢ fali, sita sygnatu, do$¢ prosta procedura, prawdziwe
obrazy, szczegdlnie interesujgca zaleznos¢, niezwykte zachowanie. Powyzsze uwagi nie sa istotne dla
pracy i nie umniejszaja jej wysokiej oceny.

5. Konkluzja koncowa

Uwazam, ze recenzowana rozprawa doktorska Pani mgr Anny Siudzinskiej ,,In situ badania
oddzialywan materiatow dwuwymiarowych z wiazka elektronowa w transmisyjnym mikroskopie
elektronowym” spetnia, zgodnie z "Ustawg 0 Stopniach Naukowych i Tytule Naukowym oraz o
Stopniach i Tytule w Zakresie Sztuki", z dnia 14 marca 2003 roku wraz ze zmianami z dnia 18 marca
2011 roku, w czgséci dotyczacej stopnia doktora, warunki stawiane rozprawom doktorskim i po
spetnieniu innych warunkow formalnych wnosze 0 jej publiczng obrong. Ze wzgledu na wysoka warto$é
naukowg i istotny wktad w wiedz¢ w zakresie praktycznych zastosowan mikroskopii elektronowej w
badaniach materiatow dwuwymiarowych wnioskuje do Rady Naukowej o jej wyrdznienie.
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