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Recenzja

rozprawy doktorskiej mgr. inz. Barttomieja Filipa

pt. "Badanie przeplywu ptynéw w chromatografii cieczowej metoda
Numerycznej Mechaniki Ptynéw”

wykonanej pod kierunkiem naukowym prof. dr hab. inz. Doroty Antos

1 dr. inz. Romana Bochenka, promotora pomocniczego

Niniejszg recenzj¢ wykonalem na podstawie pisma Pana Zastepcy Przewodniczacej
Rady Naukowej Dyscypliny Inzynieria Chemiczna Politechniki Rzeszowskiej dr. hab.
inz. Lukasza Byczynskiego, prof. PRz, z dnia 21 lipca 2023 roku.

Recenzowana rozprawa doktorska Pana mgr. inz. Bartlomieja Filipa wykonana
zostata na Wydziale Chemicznym Politechniki Rzeszowskiej, w Katedrze Inzynierii
Chemicznej 1 Procesowej pod kierunkiem prof. dr hab. inz. Doroty Antos.

Tematyka rozprawy dotyczyta numerycznego badania przeptywu pltyndw podczas
chromatografii cieczowej. We wstepie Autor wyjasnia motywacje podjecia takiej
tematyki: podczas izolacji oraz oczyszczania bialek stosuje si¢ kolumny
chromatograficzne, cz¢sto 0 bardzo matej objgtosci, Co z jednej strony pozwala skrocic
czas badan i1 ograniczy¢ zuzycie kosztownego materiatu biologicznego, z drugiej
jednak strony generuje pewne problemy, wsrod ktorych najwazniejszym z nich jest
rosngcy udziatl pustych przestrzeni w zestawie chromatograficznym do objetosci
czynnego ztoza kolumny. Efekt ten jest szczegolnie problematyczny w przypadku
rozdzielania roztworéw bardzo lepkich, a takimi zazwyczaj sg roztwory bialek. Aby
moc  prawidlowo zaprojektowa¢ uktad chromatograficzny pracujacy w  tych
warunkach, pomocne moze okaza¢ si¢ zastosowanie modelowania numerycznego
metodg Obliczeniowej Mechaniki Pltynow (CFD). Zagadnieniu stworzenia
uzytecznych modeli numerycznych kolumn chromatograficznych poswiecona jest


mailto:sekretariat.ichip@pw.edu.pl
http://www.ichip.pw.edu.pl/

Wydziat Inzynierii Politechnika
Chemicznej i Procesowej Warszawska

recenzowana rozprawa doktorska. Taka motywacje uznaje za jak najbardziej
uzasadniong.
Autor we wstepie informuje, ze praca doktorska opiera si¢ na dwoch spojnych
tematycznie artykulach opublikowanych w czasopi$mie Journal of Chromatography A
(aktualny impact factor® = 4,1). Prace te to:
1. Bartlomiej Filip, Roman Bochenek, Krystian Baran, Dominik Strzatka,
Dorota Antos, Influence of the geometry of extra column volumes on band
broadening in a chromatographic system. Predictions by computational fluid
dynamics. Journal of Chromatography A 1653, 2021, 462410
2. Barttomiej Filip, Roman Bochenek, Wojciech Marek, Dorota Antos, Flow
behavior of protein solutions in a lab-scale chromatographic system. Journal of
Chromatography A 1705, 2023, 464178
W obu artykulach Doktorant jest pierwszym 1 jednoczesnie wiodacym autorem.
Autorem korespondencyjnym w obu przypadkach jest promotorka, prof. Dorota Antos.
W sktad rozprawy wchodzi tez publikacja zwarta, ktora w zamysle Autora miata
chyba stanowi¢ przewodnik do wspomnianych dwoch publikacji, jednak w moim
odczuciu mozna ja traktowaé jako catkiem niezalezng publikacje zwartg. Objetosé
tego przewodnika/publikacji liczy 96 stron (nie wliczajac wspomnianych artykutow,

ktore rowniez zostaty tu zamieszczone) oraz 12 rozdziatow.

Zasadnicza czes¢ przewodnika stanowig rozdziaty 1-3. Rozdziat 1, zatytulowany jako
,»Cze$¢ teoretyczna” stanowi niejako wstep do pracy, pozwalajacy zapoznac si¢
czytelnikowi z podstawowymi pojeciami i zagadnieniami dotyczacymi zarOwno
chromatografii cieczowej (w kontekscie przetwarzania produktéw biochemicznych),
jak i metod numerycznych stosowanych podczas badania chromatografii.

Niestety, niektore fragmenty rozdziatu wstepnego zostaty opisane niezbyt precyzyjnie.
Np. rozdziat 1.2.2.2. nosi tytut ,,dyfuzja wirowa” — tymczasem nie ma w nim ani stowa
o dyfuzji wirowej. Bardziej odpowiedni bylby tytul ,,dyspersja”, gdyz temu zjawisku
poswigcony jest ten fragment. Dyspersja jest zwigzana, rzecz jasna, z dyfuzjg wirowa,
jednak w omawianym rozdziale nie ma wyjasnienia tego zwigzku. Niezbyt fortunne sg
takze okreslenia momentow na str. 23. Fragmenty: ,,Pierwszy moment, zwany tez
absolutnym...” czy ,,Drugi moment, zwany takze centralnym...” — mogg u czytelnika
nie zaznajomionego z metodg momentéw wywolaé przekonanie, ze sg to synonimy:
pierwszy moment=moment absolutny oraz drugi moment=moment centralny. Tak
oczywiscie nie jest, moze bowiem istnie¢ drugi moment absolutny, jak rowniez trzeci i
wyzsze momenty centralne (z oczywistych wzgleddéw, nie istnieje pierwszy moment
centralny...). Tutaj zalecalbym w przysztosci wickszg uwage podczas wprowadzania
nowych pojec.

Chcialbym jeszcze zwrdci¢ uwage na rozdziat 1.6, stanowiacy przedstawienie rownan
modeli numerycznych stuzacych do opisu rozwazanych zjawisk. Réwnania te sa,
oczywiscie, poprawne — jednak brakuje tutaj okreslenia warunkow poczatkowych,
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ktore, jak wiadomo, stanowig cze$¢ sformutowania zagadnienia numerycznego.
Przydatoby si¢, aby Autor przedstawit profil czasowy stezenia BSA czy acetonu na
wlocie do ECV, bo taki profil ma oczywisty wplyw na zmiany stezenia na wylocie, ktore
s szczegOlowo analizowane w rozdziale 3.1.

Nb. sformulowania warunkoéw brzegowych rozwazanego zagadnienia — roOwnie
istotnych — takze w pracy brakuje. Tutaj jednak czytelnik zaznajomiony z
obliczeniowa dynamika plyndéw moze uznal, ze zostatly uzyte domySlne warunki
brzegowe stosowane przy przeptywie przez przewdd (lub sekwencje przewodow): sg to
nieprzepuszczajace $cianki kapilar i kolumny, brak poslizgu na $ciankach, okreslona
wartos¢ strumienia objetosciowego na wlocie 1 swobodny wylot.

Nieco wigkszym mankamentem jest fakt, ze Autor wspomina w Swojej pracy O
warunkach brzegowych — jednak znowu w zbyt uproszczonej formie. Na str. 30
czytamy: ,,...w przypadku skonczonych dziedzin obliczeniowych bardzo wazne jest
wyznaczenie ich granic. W ujeciu CFD nazywa si¢ je warunkami brzegowymi”. W
rzeczywistosci: granice dziedzin obliczeniowych to po prostu granice dziedzin (czy
domen) obliczeniowych. Natomiast warunki brzegowe to réwnania, ktére na tych
granicach sg spelione (np. rownanie mowigce, ze na $ciance domeny predkosé
przyjmuje warto$¢ zero — w przypadku gdy rozwazamy brak poslizgu (no-slip)
przeptywu lub Ze gradient predkosci wynosi zero — w przypadku $cianki stanowigce]
swobodny wyptyw ze zbiornika/przewodu). Jestem przekonany, ze Doktorant zdaje
sobie sprawe z tego faktu (nie bytby w stanie otrzyma¢ wynikow, ktore otrzymat — nie
wiedzac, co to sg warunki brzegowe) — jednak przedstawianie wynikow w formie
publikacji naukowej wymaga nieco wigcej starannosci, jesli chodzi o definicje pojec.
Rozdziat 2, zatytulowany przez Autora ,,Cz¢$¢ badawcza”, zawiera opis elementow
uktadu eksperymentalnego, uzytego do weryfikacji doswiadczalnej uzyskanych
wynikéw, oraz opis zastosowanych metod numerycznych. Niestety, tutaj roéwniez
jasno$¢ przekazu nie wszedzie zostalta zachowana, jak np. w rozdziale 2.2.2.1. W
pierwszych zdaniach tego rozdzialu Doktorant uzywa wielu nazw zmiennych
ustawianych w programie, funkcji i procedur (np. ,,MultiZone”, ,,Sizing” czy ,,Bias”) —
nie wyjasniajagc w ogole ich znaczenia. Przez to wyniki otrzymane przez Autora s3
trudne do powtorzenia i weryfikacji przez kogos, kto korzysta z innego srodowiska
CFD, niz srodowisko ANSYS, np. Comsol.

Wreszcie rozdziat 3. zawiera omowienie 1 dyskusje wynikéw  badan
przeprowadzonych przez Doktoranta. Najpierw Autor rozwaza uktad ECV — czyli sam
uklad pozakolumnowy (bez kolumny), zawierajacy rézne kapilary oraz celke
pomiarowg detektora UV. Dla tego uktadu omowienie ma géwnie forme porownania
uzyskanych wynikéw z danymi eksperymentalnymi oraz okreslenia, w jakich
warunkach jak daleko idace przyblizenia mozna zastosowaé, aby uzyska¢ wyniki
zgodne z faktycznie zmierzonymi. W tym fragmencie brakuje mi nieco syntezy
uzyskanych wynikoéw. Autor zwraca wiele razy uwage, ze Im doktadniej
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odwzorowany jest uktad, tym doktadniejsze wyniki numeryczne si¢ uzyskuje — jednak
zysk z uwzglednienia dodatkowych elementow — 1, tym samym, komplikacji uktadu, jest
w roznych przypadkach rézny. Np. przy przeplywie roztworu acetonu przez uktad
o dhlugiej drodze przeptywu przy niskim natgzeniu przeptywu (0,1 mL/min)
zadowalajaca zgodno$¢ uzyskujemy juz przy zastosowaniu najprostszego modelu, tj.
zastgpieniu calego ukladu jedng prostg kapilarg o usrednionej Srednicy — jak to
widzimy na rys. 3.2C. W przypadku tego samego zwigzku (aceton) i tego samego
uktadu (dtuga droga przeptywu), ale przy wiekszym natezeniu przeptywu (1 mL/min)
takie podejscie prowadzi do wynikdéw roznigcych sie¢ drastycznie nie tylko ilo$ciowo,
ale nawet jakosciowo, a zadowalajace wyniki daje dopiero najbardziej ztozony uktad
4, uwzgledniajacy wszystkie elementy osobno, a takze ich krzywizny — rys. 3.2D. Te
samg tendencj¢ obserwujemy dla elucji biatka BSA (rys. 3.4 C, D). Dla krotkiej drogi
przeptywu w obu przypadkach juz najprostszy model 1 dawal zgodne jakosciowo
wyniki dla obu rozwazanych natezen przeptywu — ale dla roztworéw BSA zgodnos¢
ilosSciowa byla istotnie lepsza, niz dla acetonu. Takiej dyskusji bardzo mi w pracy
zabrakto — kiedy (w jakich warunkach) mozna, bez popetniania duzego btedu,
postugiwac si¢ uproszczonym, osiowosymetrycznym modelem jednej kapilary, a kiedy
uktad wymaga doktadniejszego odwzorowania wraz uwzglednieniem krzywizny
(model 3D)? Takiej dyskusji nie ma tez w artykule autorstwa Doktoranta, opisujacego
ten temat (Journal of Chromatography, 2021). Licze, ze Autor podczas obrony pracy
doktorskiej przedstawi swoje wnioski w postaci takich ,,wytycznych”.

Pozostajac jeszcze w temacie roéznego stopnia uproszczenia opisu numerycznego
uktadu: najbardziej uproszczony model, oznaczany przez Autora nr 1, to po prostu
przeptyw przez prosta kapilare o statej Srednicy (bedacej usredniong wartoscig Srednic
wszystkich elementow). Wydaje si¢, ze kosztem niewielkich uproszczen mozna
robwnania opisujgce uktad doprowadzi¢ do formy pozwalajacej na rozwigzania
analityczne. Mozna to uzyska¢, zakladajac w réwnaniach (1.7-1.10) (i) przeplyw
laminarny (V pww = 0), (i) brak $cisliwosci ptynu (p = const ), (iii) stacjonarno$c¢

Jd pw . . .. . .
przeptywu ( gt = 0) oraz (iv) stalg, usredniong wartos¢ lepkosci 1 dyfuzyjnosci

sktadnikéw w calym uktadzie. Sg to wprawdzie dodatkowe uproszczenia, jednak
pozwalaja one na znaczne ulatwienie i przyspieszenie obliczen, a uzyskane wyniki
moga si¢ okaza¢ wystarczajaco dokladne z praktycznego punktu widzenia (w
sytuacjach, gdy model 1. daje zadowalajace wyniki). Tutaj prositbym Doktoranta o
odniesienie si¢ do tej koncepcji, a przede wszystkim o przedyskutowanie potencjalne;j
sensownosci zatozen (i-iv).

W tym miejscu pragne podkresli¢, ze przedstawione wyzej komentarze maja raczej
forme zaproszenia do dyskusji, niz krytyki wynikow pracy Autora. Samych wynikow
uzyskanych przez Doktoranta nie krytykuje¢ z merytorycznego punktu widzenia,
uznajac je za wartosciowy wkiad do wiedzy naukowej dotyczacej chromatografii
cieczowej.
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Konczac te recenzjg, warto odnotowaé, ze p. Barttomiej Filip, oprécz wspomnianych
wyzej dwoch artykutow w czasopismie Journal of Chromatography A, jest wspotautorem
robwniez  pigciu  wystgpien  konferencyjnych na  konferencjach  krajowych
i migdzynarodowych. Jego wystgpienia byly dwukrotnie nagradzane. Ten fakt
potwierdza wysoka warto§¢ merytoryczng wynikow badan uzyskanych przez
Doktoranta.

Reasumujac, rozprawa mgr. inz. Bartlomieja Filipa ,,Badanie przeptywow ptynéow w
chromatografii cieczowe] metoda Numerycznej Mechaniki Plynow”  spelnia
zZwyczajowe 1 ustawowe wymogi, stawiane rozprawom doktorskim. W zwigzku z
powyzszym, nNa podstawie art. 192 ust. 2 i 3 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. — Prawo 0
szkolnictwie wyzszym 1 nauce (Dz. U. z 2022 r. poz. 547, z p6z. Zm.), wnioskuje o
dopuszczenie mgr. inz. Bartlomieja Filipa do dalszych etapéw przewodu
doktorskiego.
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Jakub M. Gac



