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RECENZJA

Rozprawy doktorskiej autorstwa mgr inz. Dariusza Kotacza pt. , Wplyw mechanicznej syntezy
i konsolidacji plastycznej na wlasciwosci i mikrostrukture kompozytowych materiatéow
stykowych Ag-Re”

Ocena oryginalnosci problematyki i poprawnosci zalozen badawezych

W poczatkowej czesci rozprawy autor zawart informacje na temat znaczenia i rozwoju
badan z zakresu materialéw stykowych obejmujace opracowanie pierwszych kompozytéw na
osnowie miedzi i srebra z dodatkiem grafitu, poprzez kompozyty nowszej generacji z
dodatkiem niklu, lub tlenkéw metali stosowane aktualnie. Autor omawia tez role tuku
elektrycznego 1 opornosci stykowej na trwatos¢ materialow stosowanych na styki elektryczne
w aspekeie ich szczepiania prowadzone w nad materiatami stykowymi wykonanymi metodami
metalurgii proszkéw. Przedstawione opracowanie $wiadczy o szerokiej wiedzy autora w
zakresie materialow stykowych i ich degradacji po pracy przy réznych warunkach pradowych.

Z uwagi na zatrudnienie w Instytucie Metali Niezelaznych w Gliwicach autor w dalszej
czgsci omawia prace rozwojowe w Instytucie Metali Niezelaznych z zakresu materiatow
stykowych, gdzie prace nad stykami kompozytowymi z dodatkiem materiatéw ceramicznych
rozpoczeto juz w 1957 roku, a pozniej takze nad dodatkami takich metali jak Ni, czy W oraz
ich kombinacji z materiatami ceramicznymi. Autor omawia styki elektryczne opracowywane
w IMN z dodatkiem renu, zwracajac uwage na ich wysokie whasciwosci mechaniczne. Pierwsze
nieopublikowane prace na ten temat rozpoczeto juz w 1883 roku. Pézniej rozpoczeto badania
wptywu dodatku renu do spiekéw na osnowie Ag-W, a takze do materiatéw na osnowie Ag-Fe
1 W-Ag50, uzyskujac lepsze wlasnosci elektroerozyjne. Autor rozpoczat badania stykéw Ag-
Re juz w 2010 roku, stosujgc dodatki od 5 -10 % wag. Re. Materialy wytwarzano metodami
metalurgii proszkow, tak wige uzyskane do§wiadczenie autora w tym zakresie pozwolito na
rozpoczgceie niniejszych badan materiatow Ag-Re. Podsumowujgc mozna stwierdzié, ze dobér
materialéw do badan jest odpowiedni, majac na uwadze wplyw renu na zwiekszong odpornosé
na szczeplanie stykow i nizszy ubytek masy oraz produkcje renu w Polsce i mozliwosé jego
zastosowania w kraju do materiatéw stykowych. Ponadto, whasciwosci tych materiatéw nie
zostaty szczegolowo przebadane pod katem powiazania ich struktury i wlasciwosci. Teza pracy
»Badania elektroerozyjne kompozytow Ag-Re wykonanych metoda klasycznej metalurgii
proszkéw wskazaly na wzrost ich wiasciwosci w przypadku obnizania ilosci renu w
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kompozycie oraz, ze uzycie mechanicznej syntezy, spowoduje dalsze zwiekszenie odpornosci
na dzialanie tuku elektrycznego” ujmuje podstawowe zamierzenia badawcze niniejszej

rozZprawy.
Ocena merytoryczna rozprawy

Po przedstawieniu celu i tezy pracy autor omawia technologie wytwarzania
kompozytow Ag-Re, przy czym inny jest schemat wytwarzana kompozytéw Ag-Rel0, a inny
AgRel; stosowano np. rézne czasy mielenia kulowego, parametréw obrobki cieplnej, sposobu
odksztafcenia itp., lecz w pracy nie znalazlem uzasadnienia tego wyboru. Podobne technologie
wytwarzania pozwolilyby na poréwnanie wynikow badan pod katem materialowym. Trzeba
jednak przyznaé, ze w niniejszej pracy zastosowano nowoczesne metody wytwarzania, z
uzyciem mechanicznej syntezy, spiekania metoda SPS i odksztatcenia unikalng metoda KOBO,
odpowiednig dla trudno odksztatcalnych materiatow.

W zakresie metodyki badawczej uwazam, ze zastosowano caly szereg metod, czesto
trudno dostepnych, pozwalajacych na szczeg6towa charakterystyke wytworzonych materiatow.
I tak badano gesto$¢ nasypowa, gestos¢ pozorng, porowato$é catkowita, powierzchnie
wiasciwa, a takze wielkos¢ uziarnienia, czyli wielkosé czastek proszku. Za dobrze dobrane
uwazam takze metody badan strukturalnych takie jak dyfrakcja rentgenowska, mikroskopia
Swietlna 1 skaningowa mikroskopia elektronowa z mikroanaliza EDS, oraz metoda
transmisyjnej mikroskopii elektronowej TEM z mikroanaliza EDS. W zakresie wlasnosci
materialdw mierzono przewodnictwo elektryczne, twardosé, wytrzymatoéé na rozciaganie,
badanie opornosci materiatu stykowego na dziatanie tuku elektrycznego poprzez ubytek masy
I zmiany rezystancji zestykowej na unikalnym urzadzeniu skonstruowanym w IMN.

Opis badan rozpoczyna szczegdtowa charakterystyka proszkéw srebra i renu uzytych
do badan z charakterystyka ich czystosci i wielkosci czastek przed i po procesie mechanicznej
syntezy. W dalszej czedci autor charakteryzuje zmiany struktury krystalicznej, wielkosci
krystalitow 1 naprezen w krysztatach po réznych czasach mielenia dla mieszaniny proszkow
AgRel0. Okreslono ilosciowo wzrost wielkosci czastek z czasem mielenia az do 235 pm po
czasie 150 h mielenia. W dalszej czesci przedstawiono badania strukturalne metoda
mikroskopii skaningowej i mikroanalizy EDS, z ktérych wynika, ze czes$é renu przechodzi do
roztworu statego srebra, a czg$¢ pozostaje w postaci drobnych czastek w osnowie srebrnej.
Podobne badania zostaly wykonane dla materialu AgRel, przy czym nie wykonano juz tak
szczegOlowych badan zaleznoéci od czasu mielenia jak dla kompozytu AgRel0 i oznaczono
probki w niezbyt przejrzysty sposdb jako partie 1,2 i 4, dla ktorych stosowano identyczne lub
rozne czasy mielenia. Tym niemniej uzyskano zblizone wyniki jak dla kompozytu AgRel0
uzyskujac wzrost wielkosci czastek po 30 h mielenia, a takze podobne wyniki badan
mikroanalizy rentgenowskiej, ktore dowiodly czesciowego rozpuszczania renu w srebrze w
wyniku mechanicznej syntezy i niewielkiej ilosci pozostatych czastek w osnowie srebrnej.

W dalszej czesci autor zamiescit szczegétowe badania whasnosci i struktury kompozytu
AgRel0 po procesie prasowania i spiekania. Okreslono zmiany porowatosci, przewodnictwa
elektrycznego i twardo$ci w zaleznosci od temperatury spiekania. Zmierzono takze wilasnosci
kompozytéw AgRel0 po wyciskaniu i obrébee cieplnej, przy czym obrébka nie przyniosta



wzrostu wytrzymatosci. Nastepnie autor omowil wyniki badan strukturalnych i przedstawit
zmiany wielkosci krystalitow po wyciskaniu i na réznych etapach wytwarzani, ktore miescity
si¢ w zakresie 44-62 nm. Wielkosci te nie zostaly jednak potwierdzone metoda TEM, gdzie
wielkos¢ krystalitobw wydaje si¢ wigksza. Mikroanaliza STEM wykazala zgodnie z
oczekiwaniami pewng rozpuszczalnos¢ zelaza w mielonym proszku i w potwyrobie. Wydaje
si¢, ze zelazo gromadzi si¢ raczej w skupiskach renu, lecz brakuje komentarza na ten temat. W
nastgpnym rozdziale znajduja si¢ wyniki badan wilasnosci mechanicznych i badania
strukturalne kompozytu AgRel. Uzyskano podobne wyniki dla wytrzymatosci w probie
rozciagania, lecz lepsza plastycznos¢ jak dla kompozytu AgRel0. Uzyskano takze nizsza
porowatos¢ 1 lepsze przewodnictwo elektryczne, co $wiadczy o lepszej jakosci potwyrobu
AgRel. Pomiary wielkosci krystalitow sa na podobnym poziomie jak dla AgRe10, lecz réwniez
moim zdaniem pomiary te nie znalazly potwierdzenia w badaniach TEM. Badania STEM
swiadcza o dos¢ duzej zawartosci tlenu w czastkach renu. Szkoda, ze podobnych pomiaréw nie
przeprowadzono dla kompozytu AgRel0, gdzie zawartosci te mogg byé nawet wyzsze i
wplywaja na niskie wiasciwosci mechaniczne i duzg porowatosé. Ponadto brakuje tez
komentarza na temat rozpuszczalnosci wzajemnej pierwiastkow.

Interesujgce wyniki przyniosty badania odpornosci na dzialanie tuku elektrycznego
przeprowadzone dla pradu statego i przemiennego w zakresie do 50 000 taczen. Obserwowano
zmiang masy stykow z kompozytu AgRe10 AgRel i dla poréwnania Ag(Sn02)10 oraz AgNil0.
O ile ubytek masy dla AgRel0 jest najwiekszy posréd badanych stykéw, to AgRel zachowuje
si¢ porownywalnie lub lepiej w poréwnaniu do materiatéw konwencj onalnych, co mozna uznaé
za bardzo obiecujgcy wynik. Podobne rezultaty uzyskano dla pomiaréw rezystancji zestykowej.
Najmniejsza rezystancje po zakonczeniu prob posiadat kompozyt AgNil0, a tylko nieco nizszg
AgRel, co swiadczy o tym, ze jest to bardzo obiecujacy material.

Kolejny rozdzial jest poswiecony dyskusji wynikéw, gdzie autor przeprowadzit
szezegdtowy analize wynikow dotyczacych zachowania uzyskanych materiatéw w charakterze
stykow, porownujgc zachowanie kompozytéw wytworzonych wczesnie] 0 nieco innym
skfadzie i dla réznej technologii i poréwnujac do materiatéw konwencjonalnych. Autor
dyskutuje uzyskane wyniki dotyczace whasciwosci funkcjonalnych w swietle pomiaréw
wiasnosei mechanicznych i wynikéw badan strukturalnych. Przeprowadzona dyskusja
swiadczy o szerokiej wiedzy autora w zakresie materialow stykowych. W dyskusji brakuje
poréwnania uzyskanych wynikéw badan strukturalnych do wynikow innych autoréw odnosnie
struktury materialéw po mechanicznej syntezie i spiekaniu, gdzie istnieje duza ilo$¢ danych
odnosnie materialéw na osnowie srebra.

Ostatni rozdziat stanowig wnioski, gdzie autor w 7 punktach ujat uzyskane wyniki, przy
czym 4 punkty dotyczg wlasciwosci stykowych, a 3 wynikéw mielenia i badaf strukturalnych.
O ile czgs¢ dotyczaca whasciwosci stykowych mozna uznaé, ze podsumowuje uzyskane wyniki
W sposOb wystarczajacy, to zbyt lakoniczne sa wnioski dotyczace wynikéw badan
wytrzymatosciowych i mikrostrukturalnych, w tym dotyczace wynikdw mikroanalizy i
wielkosci czgstek i krystalitow.

Przy czytaniu pracy nasunely si¢ uwagi krytyczne dotyczace konkretnych sformutowan:
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Str.42 iy powinno by¢ natgzenie pradu tuku, brakuje tez wyttumaczenia t;

Przy opisie metody KOBO nie podano stopnia przerobu materiaty i wplywu tej metody
na strukture materiatu, a przede wszystkim rozdrobnienie ziarna.

Str.57 Zamieszczono uklad réwnowagi, lecz opis jego wplywu na dobér takiego
zestawu pierwiastkéw jest niejasny. Powinien uwzgledniaé brak rozpuszczalnos$ei w
stanie stalym sktadnikéw i role mechaniczne; syntezy w takiej sytuacji.

Str.74 Niewtasciwa nazwa mikroskopu skaningowego z mikroanalizatorem WDS.
Mikroskop rentgenowski wykorzystuje promienie rentgenowskie do powigkszen.
Str.76 Nie podano metodyki przygotowania cienkich probek do TEM. Co prawda w
tekscie sa pewne wskazowki na ten temat, lecz jest to istotne, gdyz moze wplywaé na
obraz mikrostruktury. Dane te zostaly dostarczone przez autora.

Str.84 Nie podano jednostek naprezen sieci; na tej samej stronie zamiast wartosci
krystalitow powinno by¢ wielkosci.

Wyniki badan metodg mikroskopii skaningowej na rys.16.9-16.15 sa opisane w sposdb
zbyt lakoniczny. Sa tam istotne wyniki dotyczace rozpuszczania renu w srebrze i by¢
moze na odwrét w wyniku mechanicznej syntezy. Ponadto obserwuje sie czastki renu.
W tym aspekcie stwierdzenie o rownomiernym rozmieszczeniu renu nie jest moim
zdaniem wiasciwe.

Str.95 Nie wiadomo dlaczego zrezygnowano z przedstawienia zaleznosci struktury
czastek od czasu mielenia jak dla kompozytu AgRel0, a prébki opisano partia 1,21 4,
przy czym probki 11 2 partii sg po tym samym czasie mielenia. Ponadto podobnie jak
dla kompozytu AgRel0 stwierdza si¢, ze rozktad renu jest rownomierny, a wyniki
wskazujg na jego rozpuszczenie w srebrze i niezbyt réwnomierny rozktad czastek.
Str.107 Niekorzystne zmiany wlasnosci kompozytéw przy podwyzszeniu temperatury
Wwyzarzania sg thumaczone wzrostem ilosci defektow struktury wprowadzonych przy
mechanicznej syntezie. Wydaje to si¢ jednak malo prawdopodobne i bardziej
prawdopodobne sg reakcje chemiczne powigzane z dodatkami tlenu w kompozycie
(potwierdzonymi wynikami mikroanalizy), z uwagi na ich silniejszy efekt przy
podwyzszeniu temperatury w  zakresie 600-1000°C, gdy wplyw defektow
strukturalnych nie ma znaczenia.

Str.116. Co znaczy okreslenie zmiany metalurgiczne na granicy srebro-ren. Chodzi
chyba o zmiany dyfuzyjne. Ponadto na tej samej stronie autor stwierdza wystepowanie
poréw na mikrostrukturach TEM. Mam watpliwosci co do tej interpretacji, gdyz przy
polerowaniu jonowym czgsto tworza si¢ otwory przy $cienianiu jonowym na granicy
twardych czastek renu i plastycznego srebra.

Str.122, rys.18.16 Interpretacja ciemnych niewielkich obszarow Jako skupisk atoméw
srebra w polozeniu migdzyweziowym jest nieprawdopodobna. Moga to by¢ drobne
defekty strukturalne jak petle dyslokacyjne , czy dyslokacje, lub skupiska renu powstate
w efekcie mielenia, lecz nie miedzyweztowe.

Str.127 Istotnie rozklad czastek renu widoczny w mikroskopie $wietlnym jest dosé
rownomierny, lecz stwierdzenie, ze jest to réwnomierny rozklad renu, nie jest
precyzyjne, bo jego czesé jest roztozona w roztworze statym, a cze$¢ w czastkach.

. Str.156 Jak wspomniano wezesniej wnioski nie obejmuja znacznej czesci wynikéw

uzyskanych z badan mikrostruktury i wilasnosci fizycznych i mechanicznych; w



dalszych publikacjach powinno to zosta¢ uzupemione. Ponadto punkty 1, 2 i 7
wnioskow dotyczg tych samych zjawisk i mogly zostaé polgczone. Przy punkcie 5
wnioskow nalezalo wspomnie¢ o do$¢ znacznym rozpuszczeniu zelaza, co moze mieé
wplyw na wiasnosci. Ponadto we wnioskach wspomniano dwukrotnie o réwnomiernym

rozmieszczeniu renu.

Powyisze uwagi krytyczne odnosza si¢ do konkretnych sformulowan lub
szezegblowych interpretacji i nie wplywaja na calosciowg pozytywna ocene rOZprawy
doktorskiej. Niewatpliwym osiagnieciem rozprawy jest opracowanie nowych materialow
stykowych o obnizonej zawarto$ci renu. Poréwnanie zakresu odpornosei na dziatanie tuku
elektrycznego i to zaréwno przy obciazeniu pradem statym jak i przemiennym w stosunku do
kompozytéw konwencjonalnych takich jak AgNil0 i Ag(Sn02)10 klasyfikuja go jako dobry
ich zamiennik. Opracowana technologia produkcji AgRel jest wzglednie prosta i praktycznie
nie wymaga stosowania obrobki cieplnej w poréwnaniu do materiatu Ag(Sn0,)10.
Zmniejszenie dodatku Re, przy zalozeniu niezmiennosci kosztow produkcji ma istotny wptyw
na obnizenie kosztu koficowego materiatu i zwigksza jego konkurencyjnosé. Ponadto w wyniku
badan wykonanych w ramach niniejszej rozprawy zgloszono jeden patent autorstwa: S.
Ksigzarek, M. Woch, D. Kotacz, Z. Smieszek, Z. Czepelak, T. Klir, K. Rudnicki, M. Karpinski,
K. Marszowski, “Material stykowy Ag-Re i sposéb wytwarzania materiatu stykowego”, nr
zgloszenia patentowego, P. 394128 oraz opublikowano trzy artykuly naukowe (dwa
zamieszczono w czasopismie znajdujacym sie na Liscie Filadelfijskiej) oraz przygotowano trzy
artykuly prezentowane w materiatach konferencyjnych.

Whiosek koncowy

Podsumowujac, stwierdzam, ze rozprawa doktorska mgr inz. Dariusza Kolacza
stanowi jego oryginalny dorobek o istotnym znaczeniu poznawczym, a szczegolnie
aplikacyjnym. Tez¢ pracy uwazam za udowodniong w sposéb calkowicie wystarczajacy.
Sposob przeprowadzenia badari, dobér metod badawczych i technologii wykonania materiatow
kompozytowych przeznaczonych na styki elektryczne oraz opracowanie i interpretacja
wynikow dowodzi umiejetnosci prowadzenia przez doktoranta prac naukowo-badawczych z
zakresu inzynierii materialowej. Za szczegélnie istotne dokonania rozprawy uwazam
opracowanie nowych materiatéw stykowych o obnizonej zawartosci renu o poréwnywalnym
zakresie odpornosci na dziatanie fuku elektrycznego jak dla kompozytow konwencjonalnych
takich jak AgNil0 i Ag(Sn0,)10. Pod wzgledem tematyki oraz poziomu naukowego
recenzowana rozprawa doktorska spelnia wymagania stawiane przez odpowiednig
ustaw¢ o stopniach i tytule naukowym. Z tego wzgledu wnioskuje o dopuszczenie mgr inz.
Dariusza Kolacza do publicznej obrony tej rozprawy przed Rada Wydzialu Metali
Niezelaznych Akademii Gérniczo Hutniczej w Krakowie.
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