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Recenzja
rozprawy doktorskiej mgr inz. Radostawa Pawlowskiego
pt. ,,Opracowanie technologii kompozytu na bazie nanoproszku srebra do wytwarzania
warstwy metalicznej na elementach zestykowych aluminiowych i miedzianych”
wykonanej pod kierunkiem
prof. dr hab. inz. Malgorzaty Jakubowskiej

Podstawa opracowania

Niniejsza recenzja zostala opracowana na zlecenie Dziekana Wydzialu Mechatroniki
Politechniki Warszawskiej prof. dr hab. inz. Gerarda Cybulskiego, a poparta jest Uchwalg
nr 258/11-IM/2021 Rady Naukowej Dyscypliny Inzynieria Mechaniczna PW w sprawie
wyznaczenia recenzentdw w przewodzie doktorskim mgr inz. Radostawa Pawlowskiego
podpisang przez Przewodniczgcego RD prof. dr hab. inZ. Roberta Sitnika i jej Sekretarza
prof. dr hab. inz. Tomasza Chmielewskiego z dnia 1 grudnia 2021 roku.

Celowos¢ podjecia tematu

Srebrzenie elementéw zestykowych szyno-przewodéw pragdowych wymagane jest
kazdorazowo ze wzgledu na szybkg pasywacje miedzi oraz aluminium tj. materiatéw z ktérych
wykonywane sg szynotory pragdowe. Narost warstwy tlenkowej na tych powierzchniach
znaczgco podwyzsza rezystancje ukladu zestykowego, co wplywa niekorzystnie na przesyt
energii elektrycznej.

Autor przedstawionej do oceny rozprawy podjgl badania nad opracowaniem technologii
kompozytu na bazie nanoproszku srebra do wytwarzania warstwy metalicznej na elementach
zestykowych aluminiowych i miedzianych. Celowos¢ podjecia pracy doktorskiej o tej tematyce
jest uzasadniona.
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Ogodlna charakterystyka rozprawy

Przedstawiona do recenzji praca liczy 183 strony i zawiera 117 rysunkéw, 19 tabel, spis 117
cytowanych pozycji bibliograficznych oraz 9 zatgcznikéw.

Rozprawe podzielono na 12 podstawowych rozdzialéw zawierajgcych m.in. wprowadzenie,
cel i zakres pracy, przeglad literaturowy, opis badan wlasnych Doktoranta z réwnoczesng
prezentacjg i analizg wynikéw badan, podsumowanie i wnioski.

Wprowadzenie jest uzasadnieniem wyboru tematyki badawczej wynikajgcym z potrzeby
poszukiwania alternatywy do proceséw elektrochemicznych stosowanych w zakresie srebrzenia
przemystowego. Doktorant stwierdzit, Ze pewne mozliwosci w tym zakresie daje zastosowanie
nanoproszku srebra.

W kolejnym rozdziale przedstawiony zostal cel pracy. Celem gléwnym pracy bylo
opracowanie wielkoskalowej technologii wytwarzania warstw srebrowych ze szczegdlnym
uwzglednieniem potrzeb przemystu elektroenergetycznego.

Do realizacji celu pracy Doktorant zaplanowal realizacje 11 czgstkowych etapéw
badawczych tj.:

1. Opracowanie metody otrzymywania prekursora nanoproszku srebra na skale
przemystowg wraz ze wszystkimi parametrami procesu jego syntezy.

2. Zaprojektowanie oraz budowa reaktora do wytwarzania nanoproszku srebra na
skale przemystows.

3. Zbadanie wplywu parametrow procesu wytwarzania na rozklad morfologiczny
otrzymywanego nanoproszku srebra, zawarto$ci srebra, temperatury rozkiadu
prekursora i analizy sktadu nanoproszku srebra.

4. Utworzenie norm jakosciowych i instrukcji technicznych celem utrzymania
poprawnej jakosci nanoproszku srebra, wraz z okresleniem wszystkich parametréw
niezbednych do jego wytworzenia.

5. Opracowanie kompozycji no$nika organicznego oraz skltadu kompozytu na bazie
nanoproszku srebra jako materiatu ochronnego.

6. Wytworzenie stanowiska aplikacyjnego i przeprowadzenie préb aplikacji celem
osiggniecia powtarzalnych proceséw aplikacyjnych kompozytu srebrowego.

7. Przeprowadzenie badan nad metodami przygotowania powierzchni przed aplikacjg
kompozytu oraz okreslenia wptywu tych metod na adhezje kompozytu do podtoza
po procesie wypalenia.

8. Zbadanie wplywu temperatury formowania sie spieku na wytrzymato$¢ warstwy
srebrowej i jej adhezje.
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9. Przeprowadzenie badan dotyczgcych wplywu parametréw procesu spiekania na
warto$¢ rezystancji uktadu zestyku, tym samym okreslenie okna technologicznego
dla procesu spiekania warstw.

10. Zbadanie wplywu wzrostu temperatury w warstwach srebrowych pod obcigzeniem
w ukladzie zestyku — przeprowadzenie badan termowizyjnych.

11. Wdrozenie przedmiotu badan do przemystu, opracowania koricowych Kkart
charakterystyki, tymczasowych warunkéw technicznych procesu wytwarzania
oraz wewnetrznych norm kontroli jakosci.

Przeglad literaturowy przedstawia piSmiennictwo dotyczgce metod wytwarzania i aplikacji
nanoproszku srebra, w tym wybranych metod fizycznych i chemicznych oraz sposobéw
aplikacji tego kompozytu. Doktorant stwierdzil, ze fizyczne metody pozyskiwania nanoczgstek
srebra pozwalajg na przeskalowanie technologii wytwarzania tak aby proces moégt zostaé
zaimplementowany w standardowej produkcji zakladu przemystowego. W badaniach
wstepnych wyselekcjonowano 5 wyzszych kwaséw karboksylowych (kwas stearynowy, kwas
palmitynowy, kwas laurynowy, kwas kaprylowy i kwas pelargonowy), ktére zostaly uzyte do
wytwarzania potencjalnych prekursoréw nanoproszku srebra.

Prezentacje i analize wynikéw badan rozpoczyna opis wytwarzania prekursoréw
nanoproszku srebra. Pierwszym etapem w procesie syntezy bylo wytwarzanie soli metalu
rozpuszczalnej w wodzie, a drugim reakcja strgcenia soli srebrowej. Sél srebrowg po
wydzieleniu suszono i poddawano obrazowaniu SEM, badaniom termograwimetrycznym
i analizie FTIR. Doktorant udokumentowal, Ze istnieje wiele czynnikéw wptywajgcych na
reakcje syntezy metaloorganicznej oraz jako$¢ wytwarzanych prekursoréw srebra. Wsréd
gléwnych wymienit sSrodowisko reakcji oraz czysto$¢ otrzymanych prekursoréw. W jego ocenie
czysto$¢ prekursoréw wyraznie zalezy od liczby plukan wytwarzanego materiatu w koricowym
etapie procesu syntezy.

Nastepnie w pracy opisano proces otrzymywania nanoproszku srebra w termicznej redukcji
prekursora. W oparciu o termogramy rozktadu prekursoréw nanoproszku Doktorant okre§lit
przedzialy technologiczne dla odpowiedniej temperatury reakcji w ktorej zachodzi skuteczna
redukcja czeéci taricuch organicznego soli srebrowej kwasu ttuszczowego. Doktorant réwniez
zidentyfikowal najwazniejsze czynniki majgce wplyw na jako$¢ uzyskiwanego nanoproszku
srebra tj. temperatura i czas rozktadu oraz mase materiatu wsadu. Doktorant przeprowadzit
istotng analize poréwnawczg pomiedzy nastepujgcymi parametrami jako$ciowymi:

e ocena morfologii i wielko$§¢ uziarnienia nanoproszku srebra,
e ocena struktury ztozonej tj. liczebno$¢ agregatdw i aglomeratéw nanoproszku srebra,
e zawarto$¢ czesci organicznych i nieorganicznych.
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Efektem powyzszego byla mozliwo$¢ pdzniejszego przeprowadzenia procesu przeskalowania
technologii wytwarzania nanoproszku srebra z zachowaniem jego parametréw jakosciowych.
Dzieki temu opracowano projekt reaktora termicznego dla skali przemystowej, ktéry pozwolit
nie tylko na zwiekszenie ilo$ci pozyskiwanego materiatu, ale réwniez wyeliminowatl czynniki
majgce wplyw na obnizenie jako$ci nanoproszku tj. duzego rozrzutu uziarnienia
i nieprawidtowe ustrukturyzowanie mikrostrukturalne materiatu w pracach laboratoryjnych.

Kolejny rozdzial pracy zawiera wyniki badann dotyczace opracowania technologii
wytwarzania kompozytu na bazie nanoproszku srebra. W tym zakresie badano wptyw proceséw
homogenizacji mechanicznej ora ultradzwiekowej na stabilnosc¢ i zawieszalno$¢ nanoczgstek.
Doktorant wykazal, Ze najstabilniejszym materiatem sposréd badanych jest palmitynian
srebra. W tej czesci pracy przedstawiono réwniez dobér kompozycji nosnika organicznego
i konicowy sktad kompozytu srebrowego.

Dalej w pracy przedstawiono badania nad procesem wytwarzania warstw srebrowych na
powierzchni szynotoréw. W tym celu badano wplyw temperatury i czas procesu wypalania na
adhezje warstwy do podtoza. Doktorant dobrat najkorzystniejsze warunku prowadzenia tego
procesu. Opracowal réwniez metode przygotowania powierzchni przed aplikacja.

Dalsza cze$¢ pracy opisuje badania nad wlasciwosciami wytworzonych warstw srebrowych.
Doktorant przeprowadzit badania nad a) wplywem natezenia pradu oraz sity docisku zestyku
na rezystancje jednostkowa polgczenia uktadu, b) wplywem temperatury i czasu spiekania
zastosowania warstwy srebrowej na wzrost temperatury ukladu zestykowego. W tych
badaniach Doktorant potwierdzil zasadno$¢ wytwarzania warstw funkcjonalno-ochronnych na
elementach zestykowych.

Prezentacje wynikéw konczy opis wdrozenia rezultatow badan do przemystu. Wdrozenie
przemystowe przeprowadzono w firmie Helioenergia Sp. z 0.0. z udzialem firmy Abraxas
Jeremiasz Olgierd i firmy Holduct. Podjeto decyzje o implementacji produkcji kompozytu
woparciu o jeden rodzaj prekursora tj. palmitynian srebra. W celu wdrozenia produkcji
prekursoréw srebra na skale przemystowa zaprojektowano oraz wybudowano zespét reaktorow
(mieszalnikéw) do produkcji prekursora nanoproszku srebra wraz z oprzyrzadowaniem.
Z powodzeniem zwiekszono rowniez skale produkcji bez obnizenia jako$ci produktu. W dalszej
kolejnos$ci wybudowano w skali technicznej 3 reaktory do termicznej redukcji prekursora.
Efektem koncowym prac byto zaprojektowanie i wybudowanie pilotazowej linii produkcyjnej
laczacej czyszczenie mechaniczne podlozy, nakladanie kompozytu, proces spiekania warstw
oraz strefe chlodzenia. Opracowana technologia zostala skutecznie wdrozona zaréwno dla
elementéw miedzianych oraz aluminiowych. Otrzymane warstwy poddane zostaty kontroli
jakosci.
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Ostatni rozdzial pracy to podsumowanie i wnioski z prac badawczych. Doktorant
przedstawil réwniez kierunki mozliwych dalszych prac badawczych w przedmiotowym
zakresie. Wedlug jego oceny dalsze prace badawcze powinny dotyczy¢ wlasciwosci
mechanicznych otrzymanych warstw, w tym wytrzymatosci na sity Scinajgce oraz odpornosci
na tarcie mechaniczne. Uwazam te kierunki dalszych badan za stuszne.

Merytoryczna ocena rozprawy

Zdaniem recenzenta tematyka pracy jest oryginalna, aktualna i interesujgca. Praca jest
napisana poprawnie oraz zostala podzielona na logicznie ulozone rozdzialy. Na uwage
zastuguje zrealizowanie obszernego programu badan eksperymentalnych o charakterze
aplikacyjnym oraz bardzo dobre ich zilustrowanie w postaci licznych rysunkow. Podkre§lamy
tez wykorzystanie licznych zaawansowanych metod analitycznych, ktére umozliwity
potwierdzenie badanych zaleznosci.

Za gtéwne osiggniecia Autora pracy uwazam:

e opracowanie wielkoskalowej technologii pozyskiwania prekursora nanoproszku
srebra oraz samego nanoproszku srebra,

e okreslenie parametrow technologicznych wytwarzania nanoproszku srebra, w tym
wplywu temperatury i czasu procesu redukcji na mikroskopowg strukture ziaren,

e udokumentowanie wplywu proceséw homogenizacji mechanicznej
oraz ultradzwiekowej na zawieszalno$¢ i rozklad uziarnienia wytwarzanego
nanoproszku srebra,

e opracowanie koricowego skladu kompozytu srebrowego do wytwarzania warstw
srebrowych,

e badania charakterystyki prgdowej warstw srebrowych, w tym ocena ukladu zastyku
w warunkach zwiekszonego obcigzenia.

Biorgc pod uwage charakter rozprawy doktorskiej, realizowanej w ramach programu
»~Doktorat wdrozeniowy” najwazniejszy jest fakt, ze opracowang technologie wytwarzania
warstw srebrowych udato sie skutecznie wdrozy¢ do przemystu. Zostaly opracowane koricowe
karty charakterystyki, tymczasowych warunkéw technicznych procesu wytwarzania
oraz wewnetrznych norm kontroli jakosci produktu.
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Uwagi dyskusyjne

W pracy dostrzezono pojedyncze przypadki btedéw redakcyjnych. W dalszej czesci recenzji
przedstawie kilka uwag jakie nasunely mi sie podczas lektury pracy, a ktére umozliwig dalszg
dyskusje podczas publicznej obrony:

e (Czy probki przed obrazowaniem SEM byly wstepnie przygotowywane?

o Jakie produkty uboczne powstajag podczas procesu wytwarzania prekursora
nanoproszku srebra, czy tez kompozytu i jak je mozna bezpiecznie zutylizowac?

e Czy opracowana technologia obejmuje zalozenia gospodarki o obiegu zamknietym?

e Jakie sg szacunkowe koszty opracowanej technologii?

Podsumowanie i wniosek koncowy

W podsumowaniu chciatbym podkresli¢, ze bardzo dobrze oceniam przedstawiong do
recenzji prace doktorskg. Na te ocene zastuguje teoretyczny i doSwiadczalny wkiad Doktoranta.
Zamieszczone w recenzji uwagi majg charakter dyskusyjny. Uwazam, ze mgr inz. Radostaw
Pawtowski rozwazyt oryginalny problem naukowy majgcy istotne znaczenie w dyscyplinie
naukowej Inzynieria Mechaniczna, ktdry zostat jasno sformutowany w przedtozonej rozprawie
doktorskiej pt. ,Opracowanie technologii kompozytu na bazie nanoproszku srebra do
wytwarzania warstwy metalicznej na elementach zestykowych aluminiowych i miedzianych”.

W swojej pracy Doktorant wykazat wiedze zaréwno w zakresie technologii wytwarzania
warstw srebrowych jak 1 zaawansowanych instrumentalnych metod analitycznych
oraz umiejetno$¢ samodzielnego prowadzenia pracy naukowej. Podwaliny do badan stanowily
pozycje literaturowe innych naukowcéw.

Stwierdzam, ze przedstawiona do recenzji praca mgr inz. Radostawa Pawlowskiego spetnia
wymagania stawiane rozprawom doktorskim przez obowigzujgce ustawowe przepisy.
Whnioskuje o przyjecie pracy przez Komisje wyznaczong przez Rade Dyscypliny
oraz dopuszczenie jej Autora do publicznej obrony.

Whnioskuje takze o wyrdznienie ocenianej pracy doktorskiej. Biore tu pod uwage przede
wszystkim organizacje i realizacje bardzo obszernego programu badan o charakterze
aplikacyjnym, co wymagato od Doktoranta szerokiej wiedzy nie tylko w zakresie tematyki
podjetego problemu naukowego, ale réwniez w zastosowaniu bardzo réznych metod i technik
badawczych. Chce réwniez podkre$lié, ze wyniki przeprowadzonych badan opublikowane
zostaty w 11 artykutach w czasopismach indeksowanych zaréwno w bazie Scopus jak i Web of
Science, w 2 z nich mgr inz. Radostaw Pawtowski jest pierwszym autorem. Wszystkie te prace
sg zwigzane z tematyka rozprawy doktorskiej.




