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Recenzja Rozprawy Doktorskiej

Tytut rozprawy: Matryce diwigni magnetoelektrycznych w metrologii oddziatywan molekularnych

Autor rozprawy: mgr inz. Wojciech Majstrzyk

Niniejsza recenzja zostata opracowana na podstawie pisma Przewodniczacego Rady Dyscypliny
Naukowej Automatyka, Elektronika, Elektrotechnika i Technologie Kosmiczne Politechniki Wroctawskiej,
Prof. dr. hab. inz. Andrzeja Dziedzica. Wykonanie recenzji powierzyta mi Rada Dyscypliny uchwata
zdn. 10.07.2023 r.

Rozprawa ma charakter konstrukcyjno-doswiadczalny. Przedstawia rezultaty prac Autora
w zakresie konstrukcji systemow pomiarowych wykorzystujacych mikrodzwignie oraz metrologii za
pomoca matryc mikrodzwigni krzemowych aktuowanych magnetoelektrycznie. Prace byty wykonywane
gtownie w laboratoriach Katedry Nanometrologii Politechniki Wroctawskiej, na ogét przy wspoétudziale
zespotu Katedry oraz dzieki zespotom £-IMiF i TU limenau, ktdre dostarczyty matryce mikrodzwigni oraz
zapewnity dostep do wybranych stanowisk pomiarowych (TU limenau).

Cel prac przedstawionych w rozprawie, tj. opracowanie metod i technik w.w. pomiardw
zorientowanych na zastosowanie w_metrologii oddziatywari molekularnych, zostat sformutowany we
wprowadzeniu omawiajgcym w skrécie potrzeby i mozliwosci zastosowari nanometrologii w medycynie
i biotechnologii. Autor wskazat luki w obszarze nanometrologii: brak spéjnych wzorcéw przesuniecia
i sity w zakresie nano ipiko, brak powtarzalnego, stabilnego skalowania i kalibracji przetwornikéw
mikrodzwigniowych, oraz brak spéjnego opisu zjawisk w skali nano-piko akceptowalnego dla grup
badawczych z réznych dyscyplin. Autor napisat: przedstawione problemy mogq by¢ rozwigzane poprzez
zastosowanie matryc magnetoelektrycznie aktuowanych mikrodzwigni krzemowych. Jest to w zasadzie
sformutowanie ogodlnej tezy rozprawy. Jednak jej stusznos¢ w odniesieniu do znalezienia opisu zjawisk w
skali nano-piko zgodnego ze stanem wiedzy i godzacego podejscia réznych grup badawczych budzi moje
watpliwosci. Jest ono dos¢ kategoryczne. Prositbym o rozwinigcie tego stwierdzenia podczas publicznej
obrony.

Dla osiagnigcia w.w. nakreslonego celu Autor wyznaczyt zadania techniczne/etapy pracy. Wsréd
nich byty: skonstruowanie specjalizowanego mikroskopu sit atomowych, opracowanie metod
wzorcowania sit i odlegfosci, opracowanie metod charakteryzacji matryc mikrodzwigni aktuowanych
magnetoelektrycznie, wdrozenie metody pomiaréw oddziatywan molekularnych metoda odwréconej
spektroskopii sit atomowych, symulacja pomiaréw oddziatywari molekularnych za pomocg pomiaréw
probnikow sfunkcjonalizowanych molekularnie na modelowych podtozach.

Bibliografia rozprawy liczy 156 pozycji. Dotyczy ona m. in. nastepujacych tematow:

° mikroskopii sit atomowych, np. [7, 8, 126];
° projektowania i wytwarzania mikrodzwigni i ostrzy dla AFM, np. [24, 31, 37, 51, 58];
® charakteryzacji i kalibracji sond AFM, SThM, np. [20, 26, 34, 56, 57, 63, 65, 115, 146-148, 150, 152,
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153);

° metod aktuacji sond AFM, np. [59, 60], w tym aktuacji magnetoelektrycznej [61, 68, 75, 112, 115,
137, 151};

® metod detekcji ugiecie mikrodzwigni, np. [35, 72-74, 77, 82];

° rozwigzan sprzetowych dla sterowania sondami AFM, np. [70, 75, 98, 111, 121, 154],
i indukowania jednorodnego pola magnetycznego, np. [116-118, 120];

° matryc mikrodzwigni, np. [78, 79, 128, 129, 130, 132, 133];

@ zastosowania AFM do pomiaru sity i innych wielkosci nieelektrycznych, np. [19, 45, 69, 136, 138-
140j;

e badan powierzchni materiatéw, np. [92, 93, 106-110];

® zastosowania AFM do obrazowania czastek materii, w tym komorek organicznych, np. [11-13, 15,
16], oraz oddziatywari miedzy nimi, np. [14, 17, 18].

Moim zdaniem, Autor przeprowadzit obszerny przeglad prac Zzrodtowych za okres do 2021 r. Na
lata 2022-23 przypada kilka informacji internetowych o rozwiazaniach komercyjnych. Wachlarz tematéw
poruszanych w bibliografii jest obszerny i z odpowiednim marginesem naswietla stan wiedzy w zakresie
objetym rozprawa. Szczegdlnie istotne s rozdziaty dotyczace aktuacji magnetoelektrycznej oraz detekc;ji
wychylenia mikrodZwigni, m.in. metoda odbitej wiazki lasera (OBD) do pomiardw jednej dzwigni i
metoda rozszerzonej wigzki lasera (EBD) do pomiarow matryc dzwigni. Autor przedstawit takze pokrotce
tematyke funkcjonalizacji sond AFM za pomocg warstw samoorganizujgcych sie.

Doktorant byt wspétautorem 21 publikacji oraz 1 patentu krajowego wymienionych w bibliografii.
Wszystkie publikacje byly prezentowane w wydawnictwach i na konferencjach miedzynarodowych.
W przypadku trzech publikacji Doktorant byt tzw. "pierwszym" wspotautorem. Cytowany dorobek
Autora pochodzi z lat 2015-2021. Obejmuje grupy tematow takie jak: charakteryzacja mikrodzwigni,
aktuacja magnetoelektryczna mikrodZwigni, konstrukcja systemow pomiarowych dla sond AFM, oraz
zastosowanie technik AFM m.in. w badaniach materiatéw stosowanych w stomatologii i w biochemii.

Reasumujac, obszerna bibliografia oraz liczny i zroznicowany zbior prac z udziatem mgr. inz.
W. Majstrzyka $wiadcza o dobrej wiedzy w zakresie nanometrologii.

Cel prac bedacych przedmiotem rozprawy zostat sformutowany bardzo ogolnie. Moge ocenic jego
realizacje na podstawie wykonania zadan technicznych wymienionych w rozdziale 1.

Autor zaproponowat metode odwréconej spektroskopii sit (RFS) jako alternatywe dla klasycznej
metody pomiaru krzywej F-z w sondach AFM za pomocg skanera piezoelektrycznego. Badania za
pomocg metody RFS i z uzyciem dzwigni aktuowanych magnetoelektrycznie zostaty przedstawione w
wielu miejscach rozprawy. M.in. p.6-9 Autor przeprowadzit badania wptywu szybkosci narastania sity
Lorentza na wykresy sita-ugiecie uzyskane metodg RFS. Wykresy te potwierdzity teoretyczny ksztatt
krzywych i pokazaty, ze przy duzej szybkosci narastania sity trajektorie sie rozdwajaty. Co byto przyczyna
tego efektu? Czy mozna to nazwac histereza? Rzeczywista histereze wida¢ przeciez zaréwno na
krzywych F-z jak i na krzywych w metodzie RFS wyznaczanych quasi-statycznie. Prositbym o komentarz
podczas obrony.

Autor zmodyfikowat stanowisko pomiarowe w Katedrze Nanometrologii (mikroskop sit atomowych
wspotpracujacy z systemem kontrolno-pomiarowym ARMScope) pod katem zastosowania dzwigni
z aktuacja magnetoelektryczng oraz implementaciji metody RFS. Modyfikacja stanowiska pomiarowego
obejmowata m.in. wbudowanie macierzy Halbacha indukujacej jednorodne pole magnetyczne. Autor
opracowat tez oprogramowanie pomocnicze MTSA do justowania plamki lasera w metodach OBD i EBD
oraz wyznaczania krzywych F-z w metodzie RFS. Ponadto przystosowal "komercyjne" stanowisko
istniejace w TU limenau (mikroskop AFM z bimetalicznym aktuatorem i sondami z piezorezystancyjna
detekcja ugiecia) do uzycia sond z aktuacjg magnetoelektryczna.

Stanowisko z aktuacja magnetoelektryczna wymaga zrodta jednorodnego pola magnetycznego.



Autor skonstruowat i scharakteryzowat rézne warianty cewek Helmholtza oraz cylindryczng macierz
Halbacha. Wyniki (wartos¢ pola i nienagrzewanie) wskazaty na drugie rozwigzanie. Ponadto Autor
skonstruowat uktady do zasilania tzw. petli Lorentza w diwigniach i macierzach dzwigni z aktuacja
magnetoelektryczna.

Autor przeprowadzit pomiary diwigni i matryc (i) mikromechanicznych, (ii) piezorezystywnych
oraz (iii) magnetoelektrycznych. Matryce (i) i niektére matryce (iii) byty wyposazone w pola Au do
funkcjonalizacji. Autor rozpatrzyt kwestie pasozytniczego efektu bimetalicznego (metal na warstwie
izolatora na Si) w matrycach (iii). Aby go wyeliminowa¢ wytworzone zostaly cienkie diwignie
magnetoelektryczne (iv) z polami Au na podtozach SOI (tsi=1.5um, tsox=1.0um), w ktorych "petlg
Lorentza" byta Sciezka silnie domieszkowana fosforem poprowadzona wzdtuz obwodu mikrodZwigni.
Dalej, Autor rozpatrzyt kwestie pasozytniczego efektu piezorezystancyjnego w mikrodzwigniach (iv)
spowodowanego silnie niejednorodnym rozktadem boru (domieszka p) w gtgb diwigni. Rozwigzaniem
byto zastosowanie zasilania mikrodZwigni za pomoca petli Andersona.

Doktorant poruszyt kwestie wielokryterialnej optymalizacji struktury diwigni na podstawie jej
kilkuparametrowego modelu. Uzyskane wyniki (front Pareto) w postaci réznych zostaty przetozone na
projekt matrycy testowej z réznymi mikrodzwigniami. Autor przedstawit wyniki charakteryzacji tych
dzwigni i przedyskutowat kwestie ich rozbieznosci z wynikami optymalizacji.

Autor sformutowat tez ew. kierunki dalszych konstrukcji, w tym zastosowania dZwigni z aktuacjg
magnetoelektryczng i piezorezystywnym odczytem wychylenia, wykonanych w technice gteboko
domieszkowanego (n*) krzemu. Jednak wytworzenie piezorezystoréw typu p w obszarze n* nie jest
mozliwe. Bez projektu topografii ocena tej koncepcji jest niemozliwa.

Doktorant rozwazyt tez metody wyposazenia diwigni magnetoelektrycznych bez ostrzy w sfery
Si0z lub SiO/Au do funkcjonalizacji. Byta to operacja skomplikowana. Po testach kilku technik
przeprowadzono jg w dwuwigzkowym mikroskopie SEM/FIB na kilku matrycach wytworzonych wg.
zoptymalizowanego projektu. Autor oméwit tez naniesienie ostrzy diamentowych na miekkie dZwignie
wytworzone przy wykorzystaniu ptytek SOI. Diwignie te zostaty potem wykorzystane w testach pod
katem zastosowan w biologii.

Autor obszernie przedstawit pomiary z uzyciem opracowanych mikrodiwigni w celu ich
charakteryzacji oraz jako narzedzie w mikroskopii AFM. Charakteryzacja miata na celu okreélenie statej
sprezystosci, czgstotliwosci rezonansowej, ch-k ugiecia dzwigni. Autor poréwnat wyniki uzyskane przy
uzyciu aktuacji termomechanicznej i magnetoelektrycznej odpowiednio przy tej samej dostarczanej
mocy i tym samym natgzeniu dostarczanego pradu. Odnosnie uwagi Autora dotyczacej dysproporgji
rezystancji petli Lorentza Al i p* (stosunek przekrojow 1:100, stosunek rezystancji 1:50, chciatbym dodaé,
ze rezystancja warstwowa (na kwadrat) Sciezek p* przy grubosci 1.5 um jest rzedu 20 Q/sq, a Sciezek Al o
grubosci 0.1 um jest rzedu 0.2 ©/sq. Zatem duza réznica rezystancji obu wariantéw petli Lorentza jest
spodziewana. Natomiast, stwierdzenie o mozliwym efekcie bimetalicznym w strukturze bez metalizacji
wymaga wyjasnienia. Prositbym o komentarz podczas publicznej obrony.

Autor  przedstawit takze poréwnanie quasi-statycznej aktuacji magnetoelektrycznej
i termomechanicznej dzwigni bez metalizacji. Zwraca uwage duza i stata wartosé¢ amplitudy wychylen
w pierwszym przypadku.

Doktorant przeprowadzit préby wzorcowania diwigni bez metalizacji, tj. wyznaczyt statg
sprezystosci i czutos¢ ugigciowq. Czutos¢ zostata okreslona metoda szumu termomechanicznego. Dalej
przedstawit magnetoelektryczne skalowanie wychylenia i czutoéci ugieciowej. Zastosowat do tego
wibrometr laserowy oraz system AFM z OBD. Przeprowadzit takze pomiary szumu termomechanicznego
matryc metodg multipleksowanego OBD. Pokazaty one na charakterystykach czestotliwosciowych brak
przestuchow miedzy dzwigniami w matrycach.

Autor przeprowadzit poréwnawcze pomiary topografii powierzchni w trybie okotorezonansowym
przy aktuacji termomechanicznej i magnetoelektrycznej za pomoca opracowanego stanowiska



i "referencyjnego” stanowiska udostepnionego przez TU llmenau, wyposazonego w przystawke
z magnesami niezbedng dla aktuacji magnetoelektrycznej. Uzyskane wyniki byly bardzo zblizone.
Doktorant przeprowadzit takze pomiary porownawcze topografii w trybie kontaktowym. Do tego celu
byty uzyte wyskalowana dzwignia (ptytka SOI) oraz struktura kalibracyjna. Testy wykazaty, ze procedura
kalibracji mikrodzwigni byfa wtasciwa.

Waznym etapem przed zastosowaniem mikrodZwigni ze sferami do badan molekularnych, byt
pomiar mas sfer npdst. zmian czestotliwoéci rezonansowych dzwigni. Wyznaczone masy (tab.6-1) byty
zgodnie z oczekiwaniami znacznie mniejsze niz wyznaczone teoretycznie (tab.5-4). Zastosowana metoda
(6.2) zaktada niezmienno$¢ statych sprezystosci diwigni. Uprzejmie proszg o komentarz do
zaobserwowanych réznic miedzy statymi dla dzwigni bez i ze sferami (tab.6-1), tym bardziej, ze stafe
sprezystosci dzwigni ze sferami sg mniejsze lub wieksze niz dla diwigni bez sfer.

W ostatniej czeéci rozprawy Autor przedstawit wyniki badan powierzchni za pomoca matryc
mikrodzwigni aktuowanych magnetoelektrycznie przy zastosowaniu metody RFS. MikrodZwignie byty
aktuowane niezaleznie. Byly wyposaione w sfery pokryte ztotem i sfunkcjonalizowane trzema réznymi
zwiazkami chemicznymi, posiadajacymi grupy funkcyjne o roznej elektroujemnosci. Badane
powierzchnie byty pokryte cysteaming. Uzyskane ch-ki F-ugiecie {(wg metody OBD) wykazaty
zréznicowanie adhezji zgodne z interpretacja z punktu widzenia elektrochemii.

Autor przeprowadzit takze eksperymenty polegajace na badaniu adhezji miedzy
sfunkcjonalizowanymi sferami na dzwigniach i powierzchni. Pozycjonowanie sfer na powierzchni byto
obarczone niedoktadnoscia. Czy w tym i niedoktadnoéci metody OBD nalezy upatrywac przyczyn roznic
w ugieciu przy zadaniu tej samej sity (np. rys.6-29a,b)?

Rezultaty przedstawione przez Autora nasuwaja pytanie o zalety zostosowania mikrodzwigni
z aktuacja magnetoelektryczng w poréwnaniu do rozwiazan z aktuacjg termomechaniczng lub
piezoelektryczna. Zaletg jest na pewno eliminacja nagrzewania probek biologicznych. Ponadto w
przeciwienstwie do aktuacji piezoelektrycznej mozliwa jest niezalezna aktuacja dzwigni w matrycach.
Réwnoczeénie jednak bardziej ztozone jest oprzyrzadowanie dla zapewnienia jednorodnego pola
magnetycznego oraz regulacji ugiecia diwigni/sity nacisku (patrz rys.6-13). Bardziej ztozona jest
kalibracja. Uprzejmie prosze o komentarz podczas publicznej obrony rozprawy.

Mimo pytan/watpliwosci wyrazonych powyzej uwazam, ze Doktorant rozwigzat zadania pracy i
uzyt do tego wiasciwe techniki. Z pewnoscig wykazat twércze i cierpliwe podejécie do problemow
metrologicznych oraz wnikliwos¢ przy interpretacji wynikow eksperymentow.

Autor zaprezentowat w rozprawie kilka oryginalnych rozwigzan, w tym:

° Opracowat i zweryfikowat eksperymentalnie odmiang metody spektroskopii sita-odlegtos¢ (F-z) do
badania sit adhezji, tj. metode RFS, ktora nie wymaga ona rejestracji ugiecia mikrodzwigni w
kontakcie z probka dla wyznaczenia adhezji, a zatem nie jest wymagana kalibracja/skalowanie
sondy;

® Zaproponowat projekt mikrodzwigni magnetoelektrycznej eliminujacy pasozytniczy efekt
bimetaliczny, z "petla Lorentza" w postaci sciezki n* silnie domieszkowanej fosforem;

° W ramach érodowiska pomiarowego opracowanego w Katedrze Nanometrologii opracowat ukfad
integrujacy aktuacje i pomiar wychyleri wielu mikrodzwigni w ramach jednej matrycy;

& Zastosowat matryce z indywidualnie i niezaleznie aktuowanymi mikrodzwigniami krzemowyni
(podejécie réwnowaine uzyciu 4 niezaleznych systeméw do pomiaréw sit oddziatywan,
przeprowadzajacych 4 eksperymenty w tym samym czasie) do pomiarow adhezji bedgcej miara
oddziatywan miedzymolekularnych.

Autor doéé przekonujaco przedstawit uzyskane przez siebie wyniki. Praca jest momentami zwigzta,



a momentami bardzo drobiazgowa. Wydaje mi sie, ze kwestie zwigzane ze skalowaniem/kalibracja
mogtyby by¢ przedstawione jasniej. Uwazam tez, ze kompozycja pracy mogtaby by¢ poprawiona przez
skomasowanie informacji o oddziatywaniach miedzymolelfularnych w rozdziatach 3 i 6.

Merytoryczna strona rozprawy jest bez zarzutu. Poza kilkoma watpliwosciami przedstawionymi

powyzej oraz kwestig jasnosci dyskusji zagadnien skalowania.
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Uwagi drobne:

Przydatna czescig rozprawy jest obszerny spis stosowanych akronimoéw i oznaczen;

Do oznaczania pozycji bibliografii stosowane sg zwykle nawiasy prostokatne, a nie okragte jak w
niniejszej rozprawie;

Na s.12: Sformutowanie "opisywana wczesniej mikroskopia sit atomowych" jest niesciste; do tego
miejsca techniki AFM zostaty tylko wymienione w poprzednim podrozdziale;

Na s.15: zapis w punktach a), b) jest czesciowo niespdjny: t<w... i jednoczesnie t<<w;

Moment bezwtadnosci okreslony przez (2.8) ma niewtasciwy wymiar;

W (2.25) wystepuje Z(f), a w objasnieniu jest uzyte X(f);

W mianowniku (2.29) zamiast temperatury T nalezy uzyc przyrost temperatury AT;

W (2.45) zbedny znak ',';

Na rys.3-1 sg uzyte symbole vysi, ysv, T, ktore w tekscie sg okreslane jako energia; posiadaja
kierunek i zwrot; czy nie s3 to sity?

Na 5.40: punkt 5 jest niedokoriczony;

Na rys.3-5 konfiguracja sondy w pozycjach 1, 8 powinna by¢ taka sama; rysunek nie w petni
koresponduje z opisem w tekscie: "1 — zblizanie (uginanie) sondy w kierunku prébki w znacznej
odlegtosci";

Podpis pod rys.3-6 jest umieszczony na nastepnej stronie;

Na s.43: informacja o tym, ze ztoto jest tradycyjnie stosowane w mikroelektronice jest btedny;
ztoto jest z nielicznymi wyjatkami materiatem szkodliwym dla przyrzadéw mikroelektronicznych;
Na s.44: "matego wieku" — "mtodego wieku";

Na s.45: sformutowanie "na okoto sktadowa wzdtuz normalnej do" jest chyba niekompletne;
W (4.5) brakuje znaku dzielenia;

Na s.64: sformutowanie "przewodnoscig 3-5 Q"; winno by¢ "rezystancjg na kwadrat 3-5 Qcm";
taka wartosc¢ Rs odpowiada koncentracji domieszki typu n ok. 2-10%cm-3, typowej dla ptytek
podtozowych w stosowanej w ITE/t-IMiF technologii CMOS;

Na s.64: sformutowania: "od ksztatty" — "od ksztaftu"; "srodka wafla"; lepiej bytoby "srodka
ptytki";

Na s.70: "front Pareta" — "front Pareto";

Na s.75: miano statej sprezystosci jest niewtasciwe; czy zamiast "0.04 nm" powinno byé

"0.04 pN/nnm"?

Na s.86: "mozliwe staje" — "moizliwe staje sie";

W podpisie pod rys.6-11: "syngatami" — "sygnatami";

Na 5.94: "jest miedzy metodami" — "miedzy metodami";

Na 5.96: "zazwyczaj nie zawsze jest" — "zazwyczaj nie jest" lub "nie zawsze jest";

Podpis pod rys.6-15 rozbity miedzy 2 strony;

W podpisie pod rys.6-21: "CTKS" — "CTKC";

Na s.107, wiersz 7 od dotu: czy powotanie sig na rys. 5-19a jest wtasciwe?

Prace przedstawione w rozprawie maja niewatpliwie znaczenie praktyczne w zakresie rozwoju

systemow i metod nanometrologii dla dalszych projektéw prowadzonych Katedrze Nanometrologii.
Sadze, ze beda one wykorzystane takie w mojej macierzystej instytucji, Centrum Nanoelektroniki,
Mikrosystemow i Fotoniki tukasiewicz-IMiF, wspotpracujacej z Katedra w wytwarzaniu mikrodzwigni do



réznych zastosowan.

Zaliczam prace do kategorii spetniajgca wymagania z wyraznym nadmiarem

Uwazam, ze przedstawiona do recenzji rozprawa Pana mgr. inz. Wojciecha Majstrzyka p.t.
Matryce dzwigni magnetoelektrycznych w metrologii oddziatywan molekularnych " spetnia wymagania
Ustawy Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce. Rozprawa stanowi oryginalne rozwigzanie problemu
w oparciu o przedstawione opracowanie projektowe, konstrukcyjne itechnologiczne, wykazuje dobrg
wiedze teoretyczna, wysokie kompetencje kandydata w dziedzinie projektowania ukfadow
elektronicznych i w zakresie pomiaréw mikrosystemdéw wigzacych domeny elektroniki, mikromechaniki,
optyki, oraz ilustruje umiejetnos¢ samodzielnego prowadzenia pracy naukowej. Przedstawione
osiagniecia rozprawy lokuja jg w petni w dyscyplinie Automatyka, Elektronika i Elektrotechnika.
Rozprawa uzasadnia wniosek Doktoranta o nadanie stopnia doktora nauk technicznych. Wnioskuje
o dopuszczenie Pana mgr. inz. Wojciecha Majstrzyka do publicznej obrony rozprawy przed Radg
Naukowa Automatyka, Elektronika, Elektrotechnika i Technologie Kosmiczne Politechniki Wroctawskiej.
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