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1. OPINIA OGOLNA

Rozprawe doktorskg Pana Magistra Szymona Senyka $miato mozna nazwaé
wzorcowym przyktadem kompleksowej rozprawy badawczej. Oceniam jg w jednoznaczny
sposoéb pozytywnie. Temat pracy jest aktualny i zgodny z przysztosciowymi trendami w rozwoju
Srodkdéw smarowych o postaci smaréw plastycznych, a sposdb podania tresci, zakres,
metodyka badan i obrobki wynikéw, prowadzace do prawidtowego wnioskowania uwazam za
wzorcowe. Na szczegolng wzmianke zastuguje réwniez obszernos¢ rozprawy. Szeroka paleta
wykorzystanych metod badawczych i zidentyfikowanych charakterystyk poszczegélnych
obiektow badawczych, a takze powigzan miedzy nimi sprawiaja, ze praca nie tylko przedstawia
nowg wiedze, ale réwniez wskazuje bardzo praktyczne mozliwosci jej zastosowania. Dzieki
temu przedstawiona dysertacja moze byc rowniez traktowana jako poradnik — wprowadzenie
w metodyke komponowania smarow plastycznych z dodatkami uszlachetniajgcymi w postaci
nanoproszkow.

2. OCENA MERYTORYCZNA

Recenzja opiera sie na przegladzie przedmiotowe] pracy z uwagami ogolnymi
i pytaniami ad meritum, ktére mogg, w mojej opinii, przyczyni¢ sie do twoérczej dyskusiji
o kwestiach zastugujgcych na uwage Autora toku jego dalszej kariery.

2.1. Istotnos$¢ zagadnien wybranych jako tematyka pracy

Przedtozona do oceny praca jest przyktadem zaawansowanego i bardzo nowoczesnego
podejscia do problemu znanego ludzkosci od wielu stuleci. Zaréwno tarcie, jak i zuzycie sg
zjawiskami i procesami, ktére dotyczg bardzo wielu aspektow zycia, a stosowanie smaréw to
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praktyka, ktorej poczatki ging w pomrokach dziejéw. Wspotczesnie obecno$¢ skojarzen
ruchowych, gdzie zastosowane sg smary plastyczne jest powszechna, a rozmaitosc
specyficznych skojarzen o réznych rodzajach ruchu i geometrii styku sprawia, ze w technice
wystepujg tysigce odmian tego $rodka smarowego. Podjety temat posiada ciekawy element
innowacyjnosci, z uwagi na wprowadzenie specyfiki nanomateriatow do obszaru z pozoru
bardzo dobrze opisanego — nanoproszkéw h-BN do dostepnych komercyjnie smardw
plastycznych. Znane sg wiasciwosci h-BN, umieszczajgce te substancje posrod smardw
statych i znane sg wtasciwosci smaréw plastycznych, gdzie istnieje nawet standaryzacja wielu
parametrow uzytkowych. W toku pracy udowodniono, ze w systemie zbudowanym
z potgczenia tych dwoch typow srodkéw smarowych wiasciwosci wynikowe nie sg ani
oczywiste, ani fatwe do przewidzenia. Zaréwno wiasciwosci nanoproszku, jak i smaru
plastycznego, a takze stezenia proszku w smarze bazowym dajg efekty dalekie od intuicyjnych
przewidywan. Osiggniecie tego stanu wiedzy wymagato zelaznej dyscypliny myslenia
i niezwykle ztozonego instrumentarium, niezbednego do jednoznacznego skwantyfikowania
istotnych wtasciwosci obiektow badawczych, zaréwno pojedynczo, jak i w uktadach ztozonych.
Praca jest istotnym wktadem w naukowe poznanie procesow i czynnikéw decydujgcych o
charakterystykach tribologicznych i uzytkowych domieszkowanych smaréw plastycznych, przy
jednoczesnym uzyskaniu czytelnosci wywodu, ktéry pozwala na odbiér duzej czesci
opracowania jako podrecznikowego kompendium wiedzy o badanych materiatach smarowych.
To osiggniecie cenne pod kazdym wzgledem.

Doktadne przestudiowanie pracy P. mgr Inz. Szymona Senyka pozwala sie przekonaé, ze
zatozony przez Doktoranta cel gtéwny icele szczegotowe zostaly osiagniete, a tezy
udowodnione metodami zgodnymi z kanonem obowigzujgcym we wspétczesnej nauce.

2.2. Metodyka badawcza

Lektura pracy pozwala tatwo zauwazy¢ jeden z elementow wyrozniajgcych prace —
wykorzystanie wielu, zaawansowanych, osadzonych w réznych dziedzinach nauki i czesto
niezwykle odlegtych koncepcyjnie od siebie metod badawczych. Zaréwno wybdr tych metod,
spos$rod wielu dostepnych, jak i uzyskane zich pomocg wyniki wskazujg na gruntowne
przygotowanie merytoryczne Autora i bardzo wysoka sprawnos¢ analizy faktéw i rozumowania
na ich podstawie. Kreatywny dobdr metod badawczych, znanych z praktyki technicznej,
laboratoriow typowo tribologicznych (maszyny to badania tarcia i zuzycia w modelowych
skojarzeniach ruchowych), technologii smaréw, a takze fizyki ciata statego na wysokim
poziomie zaawansowania to osiggniecie samo w sobie. Kazda z metod zostata opisana
jednoczesnie przystepnie i wyczerpujgco, a takze poparta uzasadnieniem przyczyny wyboru
danej metody. Opis metodyki jest zrealizowany zbiorczo, co utatwia czytelnikowi wyrobienie
sobie perspektywy odnosnie zakresu pracy i jej ztozonosci. Do kazdej z metod przygotowano
indywidualne procedury badawcze, obejmujgce wybdr materiatu, przygotowanie prébek,
zakres i sposéb gromadzenia danych oraz ich pdzniejszej obrébki, a takze prezentacji.
Wszystkie te elementy tworzg doskonale dopasowang ‘uktadanke’, z ktorej mozna
jednoznacznie odczyta¢ zupetnie nowy obraz powigzan i zaleznosci w uktadzie badanych
obiektow. Praca wyczerpuje wszelkie wymagania metodyczne, obowigzujgce w tego typu
zadaniach.

2.3. Struktura rozprawy

Praca ma objetos¢ 306 stron, podzielonych na 6 rozdziatéw numerowanych,
z uzupetnieniem w postaci dodatkowej sekcji Whiskow koricowych i prognoz badawczych,
a takze streszczenia, wykazoéw rysunkow i tabel oraz spisu literatury. Uktad pracy jest bardzo
dobry i spetnia wszelkie wymagania formalne takie jak odniesienia do literatury w tekscie,
prawidtowo skomponowany spis tresci czy spis oznaczen, tabel i rysunkow.

Pierwsze 4 rozdziaty tworzg imponujgce w swojej szczegotowosci wprowadzenie do
centralnej, eksperymentalnej czesci opracowania. i przeglad zrédet informacji, (tagcznie 126
stron).
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Cato$¢ dysertacji zakonczona jest dwoma rozdziatami, stanowigcymi globalne
podsumowanie na réznych poziomach. Rozdziat 7 (2 strony) to syntetyczna konfrontacja
zatozen zawartych w tezach z wynikami uzyskanymi w wyniku przeprowadzonych badan
do$wiadczalnych. Lektura tej czesci opracowania daje mozliwos¢ jednoznacznie pozytywnej
oceny wyniku podjetego wysitku analitycznego i badawczego - tezy badawcze zostaty
potwierdzone. W ostatnim rozdziale Autor zamieszcza 2 stronicowe podsumowanie catosci
swoich wysitkow, gdzie trafnie i lapidarnie streszcza przyczyny i zatozenia pracy, podjete
zadania badawcze, a nastepnie wymienia najwazniejsze, praktyczne konsekwencje
uzyskanych rezultatébw, wraz z zaznaczeniem potencjalnych tematow przysztych badan
naukowych, majgcych stanowi¢ kontynuacje zakonczonego etapu, bedgcego przedmiotem
ocenianej dysertacji doktorskie;j.

W catosci pracy widoczne jest zachowanie dbatosci o podrecznikowg konstrukcje
dysertacji naukowej, w ktérej jest miejsce na analizy teoretyczne i przyblizenie aktualnego
stanu wiedzy, metodyke, badania empiryczne, symulacje, dyskusje wynikow i wnioski
podsumowujgce.

2.4. Odwotania do zrodet faktograficznych

Autor przedstawit obszerny przeglad prac zrodtowych, zwigzanych z podjetg przez
niego tematyka. Lista prac obejmuje dokfadnie 153 pozycje, wyczerpujgce dostepne zasoby
zaréwno pod wzgledem watkow merytorycznych, jak i zakresu czasowego (od lat 30-ych XX
wieku az po publikacje najaktualniejsze), a takze typow publikacji (artykuty naukowe, normy,
akty prawne UE, zasoby internetowe itd).

Sposob podania spisu materiatow zrodtowych jest wiasciwy, zgodny z obowigzujgcym
kanonem, a odwotania do poszczegdlnych pozycji w tekscie rozprawy jednoznaczne i czytelne,
ptynnie wpisujace sie w narracje.

2.5. Szczegotowa ocena merytoryczna i formalna rozprawy, z oméwieniem struktury

Wprowadzenie — otwiera rozprawe i wprowadza czytelnika w skrotowy sposob w
catos¢ zagadnien, poruszonych w opracowaniu. Poczgwszy od genezy tribologii, jako
dziedziny nauki, przez fundamentalne fakty, odnoszace sie do smardéw plastycznych i ich
sktadnikdw, opis najwazniejszych wtasciwosci heksagonalnego azotku boru (h-BN), az po
lapidarny zarys celu i zakresu pracy. Cato$¢ uzupetniona o informacje na temat struktury
dysertacji, z uwypukleniem najistotniejszych tresci w kolejnosci ich nastepowania w toku
narracyjnym tekstu.

Rozdziat 1 — Analiza stanu zagadnienia — obejmuje 68 stron pracy | zawiera
usystematyzowany ekstrakt wspotczesnego stanu wiedzy na temat smardéw plastycznych, oraz
znaczenia heksagonalnego azotku boru dla systeméw tribologicznych. W tekscie znajdziemy
encyklopedyczne opisy i definicje opisujace w zrozumiaty i zajmujacy sposob najwazniejsze
cechy smardw plastycznych w rozbiciu na poszczegodlne sktadniki, z fachowo uzytym aparatem
pojeciowym oraz licznymi odniesieniami do literatury Zrodtowej. Scharakteryzowane sa oleje
bazowe, zarowno pod wzgledem ich rodzaju, jak i wiasciwosci fizykochemicznych, oraz
pochodzenia. Autor znajduje tez miejsce na odniesienie do cech istotnych dla srodowiska
naturalnego, takich jak zdolno$¢ do biodegradacji oleju. W dalszej czeéci zamieszczony jest
opis zageszczaczy, z podziatem na grupy, wedtug typu zwigzku chemicznego i bardziej
szczegotowym opisem charakterystyki kazdej z grup, a takze wzmiankami o znaczeniu tych
charakterystyk dla cech uzytkowych smarow. Bardzo interesujgco prezentuje sie informacja
0 udziale poszczegolnych zageszczaczy w woluminie produkcji smardéw plastycznych (Rys.
1.3.), ktéra pozwala na tatwe usytuowanie istotnosci kazdego z typow zageszczaczy w realiach
techniki. W dalszej czesci rozdziatu nastepuje naturalne przejscie do opisu dodatkow
uszlachetniajgcych smar, z podziatem na role, w zaleznos$ci od funkcji, np. przeciwzuzyciowej,
czy przeciwzatarciowej. W tym miejscu Autor zwraca uwage na znang metode ksztattowania
wiasciwosci smardw plastycznych poprzez wzbogacenie ich sktadu o dodatki, ktore posiadajg
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wiasciwoséci smarowe, jako ciata state. Wymienia tu heksagonalny azotek boru (h-BN),
stosowany jako samodzielny srodek smarowy.

Dalej przedstawione sg opisy podstaw technologicznych wytwarzania smardw
plastycznych, wraz z informacjg o strukturze rynku odbiorcow tego typu produktow i typowych
zastosowan. Autor omawia tez podstawy reologii smaréw plastycznych i ich struktury
wewnetrznej, po czym opisuje wiasciwosci smardw, z rozwinigtg sekcjg poruszajgca kwestie
funkcjonowania smaru w systemie tribologicznym i witasciwosci tribologicznych smaru
plastycznego. Przywotane sg tez i adekwatnie omowione obowigzujgce normy,
wykorzystywane jako podstawy metodologiczne w badaniach doswiadczalnych tych
wiasciwoséci, zarowno polskie (w tym ekwiwalentne z normami miedzynarodowymi), jak
i amerykanskie. Autor zwraca stusznie uwage na znaczace réznice w podejsciu zalecanym
przez kazdg z norm i wynikajace z tego faktu utrudnienia w interpretacji i poréwnaniach
wynikéw badan, ktore to zagadnienie napotyka na dodatkowe komplikacje, wynikajace
zistnienia na rynku wielu tribometrow o réznych konfiguracjach geometrycznych
i kinematycznych elementéw tworzacych badawczy system tribologiczny.

Logiczng konsekwencjg wczesniejszych obserwacii jest przypomnienie prac Stribecka
i Hersey'a oraz wynikajacych z nich klasycznych charakterystyk wspotczynnika tarcia
w uktadach $lizgowych ze smarowaniem ciecza, przy uwzglednieniu predkosci ruchu
wzglednego i gruboéci warstwy smarujacej, ktéra rozdziela powierzchnie skojarzenia ciernego.
Znaczenie tych charakterystyk trudno przeceni¢ i mozliwos¢ ich wykorzystania do oceny
parametrow uzytkowych smaréw statych jawi sie jako pozyteczna w najwyzszym stopniu.
W tym przypadku wazny jest jednak fakt zdecydowanie innej charakterystyki fizycznej smaru
plastycznego, w poréwnaniu ze smarami ciektymi. Szczegdty wptywu tego czynnika i jego
skutkow dla praktyki badawczej rowniez zostaty opisane w przejrzysty i wyczerpujgcy sposob,
wraz z informacjami o instrumentarium, dostepnym w macierzystej jednostce Autora. Istotne
jest, ze na tym etapie zadania prowadzone jest rozumowanie, pozwalajgce na zgromadzenie
listy cech smaru plastycznego, metod ich pomiaru, istotnosci tych cech dla wtasciwosci
uzytkowych smaru, ale ponad wszystko, potencjalnego znaczenia kazdego z tych elementow
opisu i techniki badawczej dla ustalenia wptywu dodatku mikro i nanoczastek heksagonalnego
azotku boru na wiasciwosci smaréw. De facto, jest tu wiec prowadzona réwnolegle analiza
istniejgcego stanu wiedzy i techniki doswiadczalnej oraz selekcja metod, ktére mozna
wykorzystac na dalszych etapach pracy.

W dalszej czesci pracy Autor charakteryzuje wazng grupe smardw statych. Cechg
wyrbzniajgcg te substancje jest budowa lamelarna na poziomie struktury atomowej. We
wszystkich przypadkach sa to krystaliczne zwigzki chemiczne, zbudowane z warstw
jednoatomowych, potaczonych silnymi wigzaniami kowalencyjnymi, z Kkolei potgczenia
pomiedzy warstwami majg charakter stabych sit Van der Waalsa. Ta cecha decyduje
o wtasciwoséciach smarnych tych zwigzkdéw, poniewaz pozwala na tatwe poslizgi pomiedzy
warstwami, co makroskopowo skutkuje efektem niskich wartosci wspotczynnika tarcia
w skojarzeniach slizgowych, w ktérych obecny jest jeden ze zwigzkéw z opisywanej grupy.
Sposrod tej grupy Autor wybiera do dalszych prac heksagonalny azotek boru i jego wptyw na
smary plastyczne. Wyrazone jednoznacznie i wprost stwierdzenie tego typu prowadzi ku
dalszej czesci ze szczegotowa charakterystykg drugiego z kluczowych elementdéw badan —
dodatku do smaru plastycznego w postaci wybranego, nieorganicznego smaru statego.

Opis cech azotku boru (podrozdziat 1.3.2.) obejmuje wszelkie odmiany tego zwigzku,
wigczajgc koloidalne i w fazie gazowej. Autor wspomina tez o rozwazanym potencjale tego
zwigzku chemicznego do tworzenia struktur o cechach nanorurek, czy fulerendw (w tekscie
mylnie zapisanych jako ‘fluereny’ — str 43). Uzupetnieniem opisu jest propedeutyczny zarys
technologii wytwarzania tego zwigzku chemicznego w odmianie heksagonalnej, wraz
z informacja o genezie odkrycia korzystnych tribologicznie witasciwosci heksagonalnego
azotku boru. Aktualnie, zwigzek ten jest zrodtem duzych nadziei na rozwoj Srodkdw
smarowych, ~w  szczegolnosci  przy  uwzglednieniu  wymagan  ekologicznych
i biokompatybilnosci, ktére sa bardzo istotng zaletg azotku boru. Istnieje bowiem niezwykle
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korzystna kombinacja wtasciwosci tribologicznych i na tyle wysokiej biokompatybilnosci azotku
boru, ze znajduje on wielorakie zastosowanie w przemysle kosmetyczny, wigcznie ze
stosowanymi w bezposrednim poblizu oczu i bton $luzowych uzytkownikow. W czasach
wysokiego zanieczyszczenia $srodowiska naturalnego ta ostatnia cecha jest waznym atutem.

Dalsza sekcja pracy (podrozdziat 1.3.3.) skupia sie na kwestiach zwigzanych
z nanododatkami do smaroéw plastycznych i juz na poczatku Autor zwraca uwage, na istnienie
prac o tematyce obejmujgcej wtasciwosci tak domieszkowanych smarow plastycznych, jednak
zwraca uwage, ze w przypadku heksagonalnego azotku boru liczba opracowan jest niewielka.
W dalszej czesci wywodu przedstawione sa definicje nanoczgstek i nanomateriatow,
wynikajgce z dostepnych norm, celowanych analiz i dokumentow prawnych (m.in. Komisji
Europejskiej), wraz z informacjg o metodyce ustalania kryteriow. Konkluzjg, wynikajgca
z aktualnego stanu wiedzy jest wskazanie na rozmiary od 1 nm do 100 nm, jako zakresu
granulacji czastek uznawanego za skale nano. Konsekwencjg takiego rozumienia
podstawowego kryterium oceny przynaleznosci materiatow rozdrobnionych do klasy
nanoczastek jest tez definicja nanomateriatu, jako takiego, ktéry zawiera celowo dodane
czastki o wtasnie takich rozmiarach. Zdefiniowawszy skale nano, Autor przechodzi do opisu
wiasciwosci nanoczgstek — przyczyny zainteresowania badaczy — pozwalajacych uzyskac
efekty korzystnych zmian charakterystyk materiatow ztozonych. Wskazane sg dwa zrodta
zmian: wiaéciwosci samego materiatu, z ktérego zbudowane sg nanoczastki (np. podatnosc
na $cinanie) i bardzo duza powierzchnia zewnetrzna w stosunku do objetosci, co przyczynia
sie, dla przyktadu, do intensyfikacji reaktywnosci chemicznej. Dalej wymienione sg znane,
najwazniejsze efekty, skutkujgce zmianami charakterystyki tribologicznej, nazwane
‘mechanizmami smarowania nanoczgstkami’. O ile w petni zgadzam sie z ‘efektem tozyska
kulkowego' i ‘tworzeniem warstwy ochronnej’, o tyle ‘efekt naprawczy’ i ‘efekt
polerowania/wygtadzania’ to raczej przypadki modyfikacji powierzchni, a nie samego
smarowania; co nie zmienia faktu, ze ostatnie dwa efekty bedg skutkowac ograniczeniem
zuzycia i oporow tarcia. Klauzurg sekcji pracy jest przedstawienie listy substancji
zawierajgcych wykorzystywanych jako nanododatki do smaréw plastycznych, ktérymi badacze
interesowali sie do tej pory, ze kolejng wskazowka odnosnie duzych luk w opisie wasciwosci
smaréw plastycznych z dodatkiem heksagonalnego azotku boru.

Specyficzne wiasciwosci nanoczagstek wynikajg z ich rozmiaréow i wielu czynnikéw
morfologicznych, czemu pos$wiecony jest kolejny podrozdziat (1.3.4.). Przyktady takich
czynnikbéw/parametréw zawarto w Tabeli 1.4., gdzie wraz z takimi cechami nanoczastek, jak
forma geometryczna, struktura krystaliczna, sktad chemiczny i powierzchnia witasciwa
wymieniono rekomendowane techniki okreslania wartosci tych cech, obejmujgce SEM, XRD
czy metody oparte na absorpcji gazow. Dalsze opisy wskazujg konkretne dane na temat
wiasciwosci fizycznych i chemicznych azotku boru na roéznych poziomach, z logicznymi
wskazdéwkami do praktycznego wykorzystania dostepnych metod w dalszych czesciach pracy.

Ostatnig, 26-cio stronicowa czescig rozdziatu jest podpunkt 71.4. Analiza literatury
dotyczgcej zastosowania heksagonalnego azotku boru w smarach plastycznych. Ta czesc jest
na tyle obszerna, ze zostata opatrzona osobnym wstepem — streszczeniem, zawierajgcym
wskazanie odnos$nie istnienia jednoczesnie wyraznego, aktualnego zastosowania badaniami
nad heksagonalnym azotkiem boru w smarach plastycznych i niewielkiej, jak dotad, liczbie
publikacji na ten temat. Te fakty, przy zauwazonych trendach w postaci rozdzielnosci badan
nad wptywem stezenia oraz granulacji azotku boru na charakterystyke smaru, a takze watkow
badawczych odnoszacych sie do wiasnosci tribologicznych oraz parametréw reologicznych
smarow, zostaty wskazane jako kryteria do grupowania dostepnych pozycji w dalszej czesci
pracy, z oczywistymi konsekwencjami dla kolejnych czesci dysertacji. Nastepujgce dalej
podpunkty rozdziatu to autentyczne kompendium wiedzy na temat aktualnego stanu badan
nad nanodomieszkowanymi smarami plastycznymi. Autor wykazat sie godng podziwu
dociekliwoscig i drobiazgowoscig w poszukiwaniach zrédet, a jednoczesnie umiejetnoscig
tworzenia syntetycznych streszczen, przy uwypukleniu najistotniejszych faktow i powigzaniu
poszczegodlnych publikacji w cigg narracyjny. Catos¢ zostata wsparta prezentacjg wynikéw
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wiasnych, wstepnych badan na przyktadowych smarach plastycznych z 5 i 10% domieszka
h - BN na aparacie czterokulowym T-02. Wyniki dobitnie wskazujg na istnienie pozytywnych
efektow stosowania domieszki h-BN do smaroéw i potwierdzajg stusznos¢ wyboru tematu.

Rozdziat 2 - Podsumowanie analizy stanu zagadnienia — wnioski programowe —
pozwala zapoznac sie z przemysleniami Autora, wynikajgcymi z przeprowadzonych studiow
zrodtowych i wlasnych badan wstepnych. Trafnie zakreslone sg obszary dziatania i cechy
smaréw plastycznych, dajgce sie wyrézni¢ jako charakterystyczne dla dotychczasowych
dociekan odnoszacych sie do podjetego tematu. Dwie gtowne kwestie to specyfika wszelkich
smarow plastycznych (w tym ze specjalnymi domieszkami) oraz charakterystyka tribologiczna
smaréw statych. Jako ostatnig kwestie Autor wskazuje heksagonalny azotek boru, zaréwno
stosowany jako smar staly, jak i dodawany do smaréw plastycznych, ktora to substancja
wymaga szerokiego i dokitadnego opisu, aby dysertacja mogta uzyskac odpowiednig
podbudowe teoretyczna. Dalsza synteza informacji zgromadzonych z dostgpnych zrédet
prowadzi do roboczej konkluzji o istnieniu potrzeby kompleksowej oceny ,wfasciwosci
tribologicznych smarow plastycznych zawierajgcych nanoczgstki i mikroczgstki h-BN, a takze
analiza ich wplywu na inne kluczowe parametry uzytkowe smarow, istotne z perspektywy ich
wykorzystania w rzeczywistych uktadach ciernych”. Z uwagi na ztozono$¢ problematyki, Autor
sformutowat 11 wnioskéow programowych, eksponujacych kazde z odrebnych zagadnien
badawczych, sktadajacych sie na przekrojowe badania wtasciwosci smaréw plastycznych
z domieszka h-BN, stanowigce podstawe koncepcyjng przedstawionej dysertaciji.

Rozdziat 3 — Teza, cele, zakres pracy oraz charakterystyka obiektow badan —
zawiera tres$¢ doskonale zgodng z tytutem. Widoczne sg w nim efekty wczesniejszego,
niezwykle drobiazgowego rozpoznania stanu wiedzy oraz twérczych przemyslen i wstepnych
badan wtasnych Autora. Gtéwna teza rozprawy traktuje o mozliwosci uzyskania wymiernych
efektow poprawy wiasciwosci tribologicznych smaréw plastycznych domieszkowanych h-BN,
pod warunkiem doboru wiasciwych stezen i granulacji tego dodatku. Autor przedstawia rowniez
3 wyrazne cele rozprawy:

,1. Szczegdtowa ocena wiasciwosci fizykochemicznych pozyskanych azotkow boru;

2. Ustalenie wiaSciwej zawartosci heksagonalnego azotku boru w smarach plastycznych w
oparciu o badania tribologiczne, przeprowadzone z uzyciem roznych tribotesterow, w
warunkach tarcia slizgowego,

3. Okreslenie wplywu heksagonalnego azotku boru na inne niz tribologiczne wtasciwosci
uzytkowe smarow plastycznych.”

Ta, co najmniej wystarczajgca, forma przedstawienia tezy i celow pracy jest wsparta
dodatkowym podrozdziatem (3.2. Zakres i program pracy), gdzie specjalny schemat blokowy,
opisuje, z informatyczng wrecz precyzja, algorytm badan. Uwazam ten zabieg za bardzo
pomocny, zwazywszy na ziozono$¢ zaleznosci w systemie tribologicznym ze smarem
plastycznym oraz powigzan fizykochemicznych w tej wielosktadnikowej i wielofazowej
mieszaninie, jakg jest smar plastyczny. Catos¢ jest uzupetniona wskazaniem modutow catosci
zadania, wykonanych w trakcie realizacji pracy doktorskiej, tworzac spéjng i kompletng catosc,
bedgcg interludium w rozprawie, konczgcym etap przygotowan = zrodtowych,
a rozpoczynajgcym etap badawczy.

W podrozdziale 3.3 Autor z zelazng konsekwencjg kieruje uwage czytelnika ku
obiektom badawczym, przyblizajgc szczegoéty dotyczace zastosowanych smarow
plastycznych, heksagonalnego azotku boru i innych dodatkoéw uszlachetniajgcych, obecnych
w jednym z wybranych smaréw przed dodaniem h-BN. Wskazane sg tez konkretne produkty
rynkowe, jako smary plastyczne bazowe (wytworzone w kontrolowanych warunkach), sg to
smar litowy bez dodatkéw, smar litowy z dodatkiem ZDDP i SIB oraz smar wapniowy.
Wszystkie pochodzg od tego samego producenta. W programie badan przewidziano
wzbogacenie kazdego ze smardw przez dodanie h-BN w ilosci 1, 3, 51 10 % (wagowo). Dla
kazdego stezenia przygotowano po cztery, osobne probki wzbogaconego smaru.
Zastosowanie cztery odmiany proszku h-BN pochodzgce od trzech, réznych dostawcow, z
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dwiema odmianami h-BN pochodzgcymi od tego samego dostawcy. Tak opracowana partia
materiatow badawczych pozwala na pokrycie odpowiednio duzego zakresu parametrow,
obserwacje wptywu zmiennosci witasciwosci h-BN i wykona¢ zadowalajgco duzg liczbe
powtdérzen, aby po wykonaniu wiasciwej czesci doswiadczalnej moéc przeprowadzic
prawidtowg analize z elementami statystyki, a takze unikng¢ bteddw przypadkowych.
Procedura przygotowania probek smaru (podpunkt 3.3.3.) zostata zbudowana w oparciu o
podobne zadania szczegétowe, opisane w innych pracach (skréty opisow zebrane w tabeli
3.1). Ostatecznie, zastosowano mieszanie mechaniczne, uzupetnione sonikacjg
(ujednorodnienie z uzyciem ultradzwiekéw), z ostatecznym doborem czasdéw mieszania
dokonanym po wstepnych probach — kryterium uzyskania jednorodnej mieszaniny. Smary
zostaty poddane badaniom tribologicznym w trzech systemach tribologicznych:
1. wezet tribologiczny zestawu UNMT skonfigurowany do pracy w ruchu posuwisto-zwrotnym
2. wezet tribologiczny aparatu czterokulowego T-02 (ruch obrotowy),
3. wezet tribologiczny zestawu UNMT skonfigurowany do pracy w ruchu w ruchu obrotowym.
Jako probki wykorzystano kulki tozyskowe ze stali 100Cr6 (63-67 HRC) i ptytki
wykonane ze stali narzedziowych do pracy na zimno w stanie obrobionym cieplnie do
twardosci okoto 62 HRC (odpowiedniki stali NC4 i NC6). W prébach z ruchem posuwisto
zwrotnym i ruchem obrotowym w skojarzeniach kula — ptaszczyzna/tarcza wykorzystywano
kulki o $rednicy 3,2 mm, a w uktadzie czterokulowym o Srednicy 12,7 mm. Dobor urzadzen
badawczych, uktadow geometrii skojarzen tribologicznych oraz kinematyki ruchu podczas
badan uwazam za prawidtowy, zgodny z celem pracy i adekwatny do parametréw smardw,
ktére pragnat okresli¢ Autor. Charakterystyke obiektow badan uwazam za kompletna.
Rozdziat 4-Metodyki badawcze — to kolejny przyktad drobiazgowosci i kompletnosci
w realizacji zadan czastkowych w pracy Autora. Sekcja o objetodci ponad 10% rozprawy
pozwala kazdemu czytelnikowi na zrozumienie w petni jak przygotowane byty elementy
aparatury badawczej i metod analizy danych w celu osiggniecia zamierzonego efektu. Nie
dopatrzytem sie luki, czy niedociggniecia w opisie i mam gtebokie przekonanie o mozliwosci
precyzyjnej replikacji badan wykonanych przez Autora w oparciu o ten opis metodyki. Jest to
w istocie podrecznik przygotowania aparatu badawczego do dokfadnie takich badan, jakie
zawiera sprawozdanie — rozprawa doktorska. Zyczyt bym sobie, aby wszystkie tego typu prace
zawieraty podobnie bezbtedna relacje metodyczna.

Rozdziat 5§ — Wyniki badarn eksperymentalnych — opisuje na ponad 130 stronach
(najobszerniejszy rozdziat pracy) wyniki badan urzeczywistnionych doktadnie w zgodzie
z algorytmem realizacji pracy doktorskiej, opisanym wczesniej w podrozdziale 3.2.
Metodyczne i drobiazgowe studia nad kolejnymi elementami ‘naukowej uktadanki’ doczekujg
sie kolejno urzeczywistnienia w postaci pomiarow i analizy danych. Prace zostaty podzielone
na trzy segmenty. badania heksagonalnego azotku boru i smaréw bazowych, badania
wiadciwosci tribologicznych smarow plastycznych (gtowny cel przedsiewziecia), badania
wtasciwosci uzytkowych smarow plastycznych. Ponownie, sekwencja jest logiczna, a przekaz
zrozumiaty.

W pierwszej kolejnosci wykonane zostaty badania stanéw pierwiastkéw chemicznych,
obecnych na powierzchni probek proszkow metodg XPS. Przeanalizowano energie wigzan
(rodzaje wigzan wystepujacych w proszku) oraz koncentracje pierwiastkow, uwidaczniajgc
niewielkie, cho¢ wyrazne rbznice pomiedzy posiadanymi prébkami. Nastepnie
przeprowadzono badania metodg dyfrakcji rentgenowskiej (XRD), uzyskujgc kolejne
potwierdzenie prawidtowej struktury krystalicznej prébek, jednoczesnie zauwazajgc wyrazne
roznice miedzy proszkami pochodzgcymi od réznych dostawcow. Kolejny etap to badanie
obrazowe SEM, z poréwnaniem morfologii czastek proszkéw w czterech probkach i oceng
rozktadu rozmiaréw dla kazdej z nich. To badanie pozwolito réwniez dokonac kontroli, czy
proszki faktycznie mieszczg sie w klasie materiatdw o nanorozmiarach. Tabela 5.2. zawiera
zestawienie automatycznego zliczania czgstek w obrazowaniu SEM z wydzieleniem klasy
nano. Z pomiaru wynika, iz czgstki faktycznie mieszczace sie w zakresie nano stanowig jedynie
czes¢ (od 9,2 do 33,4 %), a w przypadku probki ‘D’ wszystkie czgstki miaty rozmiary powyzej
umownej granicy nanoczgstki. Badania struktury proszkéw zakornczono pomiarami adsorpciji
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azotu, dzieki ktérym zidentyfikowano powierzchnig wiasciwg, objetos¢ pordw i typowe rozmiary
poréw. W probce ‘A wykryto pory o rozmiarze 0,5 nm (materiat nanoporowaty), natomiast
w przypadku probki ‘D’ (mikro, a nie nanoproszku) zaréwno powierzchnia wtasciwa, jak
i catkowita objeto$é porow okazaty sie kilkukrotnie mniejsze, niz w pozostatych préobkach
proszku. Kolejnym, ostatnim juz etapem badan smaréw bazowych przygotowanych do dalsze;
obrobki sg testy reologiczne z wykorzystaniem standaryzowanych metod. Zidentyfikowano
profile lepko$ci tych materiatow w funkcji szybkosci $cinania, gdzie zaobserwowano wyrazny
spadek lepkoéci smarow wraz z narastajgcym gradientem predkosci scinania, co jest zgodne
ze znanymi wiasciwo$ciami smarow plastycznych. Zgromadzona baza danych witasciwosci
fizykochemicznych materiatow wsadowych jest kompletna w zakresie aktualnie dostepnym,
z uwagi na istniejgce metody badawcze, ktére mozna uznac za istotne dla niniejszej pracy.

Wyniki badania smaréw o réznej kompozycji w warunkach testow tribologicznych sa
zgromadzone w podrozdziale 5.2., z podziatem na poszczegolne skojarzenia (geometria
i kinematyka). Wyniki testéw zostaty zaprezentowane w postaci zestawien tabelarycznych
i wykresow. Opisane wczesniej w rozdziale 4 metody doswiadczalne znajdujg zastosowanie
do uzyskania danych o zmianach w mierzonych oporach tarcia i zuzyciu w szerokim zakresie
parametrow, co przektada sie na wyczerpujgcy, przekrojowy obraz wzajemnych zaleznosci
w analizowanym systemie. Z powodu osobistego doswiadczenia badawczego uwazam ten
rozdziat za najbardziej interesujacy, z jednoczesnym duzym uznaniem dla obszernej czesci
opisujacej wszystkie etapy kompleksowych przygotowan do stanowiskowych badan
tribologicznych. Wyniki sg zgromadzone i opisane w niezwykle przejrzysty sposob, przy
wysokiej dbatosci o czytelnos¢, o ktérg mogto by¢ trudno przy tak duzej liczbie czynnikow
objetych dociekaniami, jednak w tym przypadku prezentacja jest perfekcyjna. Same wyniki sg
niezwykle interesujgce, ze wzgledu na fakt iz udato sie uchwyci¢ wyrazne roznice migdzy
réznymi parametrami tribologicznymi w zaleznosci od rodzaju smaru i nanoproszku h-BN,
a takze od stezenia tego proszku w smarze. Jako najciekawsze z obserwacji nalezy wskazac
istnienie pewnego stezenia proszku — 3%, lub 5% (w zaleznoéci od typu skojarzenia ciernego)
- przynoszgcego najwiekszg poprawe charakterystyki tribologicznej wzbogaconego smaru
oraz ciekawy efekt intensywnosci poprawy efektu korelujgcy z faktyczng zawartoscig frakcji
nanoczastek w proszku. Przyktadowo, proszek h-BN oznaczony literg ‘D’ (de facto, mikro, a nie
nanoproszkiem), dawat mierne, lub niezauwazalne efekty poprawy charakterystyki
tribologicznej smaru. W odniesieniu do wynikéw badan w aparacie czterokulowym mozna
stwierdzi¢, ze w pewnych warunkach, szczegdlnie przy najwiekszym stezeniu proszku
o symbolu 'D’, widoczne jest pogorszenie przeciwciernego oddziatywania smaru, co jest
szczegobtowo przedyskutowane w tekscie pracy.

Badania tribologiczne sg znakomicie uzupetnione obserwacjami SEM i analizg EDS,
z interesujgcym omodwieniem wynikéw i merytorycznie uzasadnionym wnioskowaniem.
Zauwazono wyrazne efekty obecnosci dodatkéw do smaru oraz roznice w morfologii
powierzchni po tarciu przy smarowaniu smarami o réznej kompozyciji.

Podrozdziat 5.2. zawiera usystematyzowane podsumowanie, z dtugg listg
najwazniejszych obserwacji, ktére mozna odczytywac wrecz jako podrecznikowe zalecenia do
metodyki domieszkowania smaréw plastycznych proszkiem h-BN, z uwagi na ich wtasciwosci
tribologiczne.

Ostatecznie, sekcja poswiecona badaniom doswiadczalnym smardéw, zamknieta jest
podrozdziatem 5.3., zawierajgcym badania innych wtasciwosci uzytkowych smarow, takich jak
temperatura kroplenia, czy penetracja, a w dalszej czesci rowniez badania struktury smarow
plastycznych, w obserwacji mikroskopem optycznym i SEM. Jak we wczesniejszych czgsciach
pracy, tak i tu wyniki sg zebrane w esencjonalny sposéb i wyeksponowane w przejrzysty, tatwy
do przyjecia sposéb. Przyktadowo mozna zwréci¢ uwage na kwestig zwigzania czgstek h-BN
z osnowg smaru, gdzie ponownie dodatek ‘D’ wykazywat brak integracji wiekszych czgstek
z pozostatymi sktadnikami smaru, co mozna wskazac¢ jako jedng z przyczyn najgorszych
wynikow zmian witasciwosci smaréw po dodaniu tego typu proszku. Przeciwny efekt, dobrej
integracji czgstek z osnowa, wystapit dla proszku ‘A", ktory charakteryzuje sie najmniejszg
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granulacjg. Autor zauwaza, ze w przypadku pozostatych proszkow h-BN widoczna jest nie
tylko poprawa wiasciwosci tribologicznych, ale i innych, fizycznych wtasciwosci smarow
plastycznych. Catos¢ zamyka podsumowanie segmentu badan, ponownie w postaci
jednoznacznych, skupionych stwierdzen, wytuszczajgcych najistotniejsze fakty.

Rozdziat 6 - Podsumowanie wynikow badan i ich analizy — o sze$ciostronicowe
kompendium, opisujgce esencje badawczej czesci pracy: rodzaj badan, uzyskane wyniki i
ocene zaobserwowanych efektow z odniesieniem do wiasciwosci fizykochemicznych
sktadnikow mieszaniny, jakg jest smar plastyczny. By¢é moze praca mogtaby zostac
zakonczona bez takiego rozdziatu, jednak ten dodatkowy wysitek stanowi bardzo pozytywny
akcent, poniewaz umozliwia czytelnikowi dokonanie szybkiego, zbiorowego powtorzenia
najwazniejszych faktéw, ktére stanowig o wartosci podjetego trudu.

Whioski koricowe i prognozy badawcze — to ostateczne uporzadkowanie wynikow,
gdzie przedstawiono 8 wnioskow koncowych, uwypuklajgcych najwazniejsze obserwacje
empiryczne, nasuwajacych sie podczas lektury pracy, jednak zastugujgcych na podkreslenie.
Potwierdzona skuteczno$¢ h-BN, jako dodatku przeciwtarciowego i przeciwzuzyciowego
znajduje tu wyrazne potgczenie z fizykochemicznymi parametrami smarow i nano (lub mikro)
proszku, ze wskazaniem na czynniki takie jak stezenie proszku w smarze, czy obecno$¢
dodatkéw przeciwzatarciowych. Dalej Autor wymienia 4 najwazniejsze osiggniecia, bedace
efektami pracy badawczej. Oceniam ten element dysertacji jako doskonale zgodny ze stanem
faktycznym, opisanym w poprzedzajacych czeéciach tekstu. Ostatecznie, przedstawione sg
dalsze perspektywy badawcze, wymienione jako 5 punktéw, ktére dajg uzasadniong nadzieje
na kontynuacje podjetej tematyki i nadzieje na rychte, nowe i ciekawe wyniki badan.

2.6. Poprawnosc¢ jezykowa i formalna rozprawy

Pod wzgledami i formalnym recenzowana praca doktorska zastuguje na ocene
pozytywng. Polszczyzna jest prawidtowa, a styl dopasowany do tematyki. Ewentualne, rzadkie
i drobne braki stylistyczne, czy btedy jezykowe, albo pomytki edycyjne sg bardzo nieliczne
i pozostajg bez wptywu na jednoznaczno$c¢ i przystepnos¢ przekazu.

Opracowanie posiada wszelkie elementy wymagane formalne w doktoracie. Przekaz
jest uksztattowany $wiadomie, z ostrym wyréznieniem kolejnych elementéw wywodu w tekécie
pracy. Metodyka pracy, tezy, cele, wyniki badan wraz z interpretacjg podane sg jednoznacznie,
w bezposredni sposob, przy zachowaniu odniesien do fundamentalnej merytoryki rozprawy.

3. WNIOSKI | KONKLUZJA

Praca Pana mgr Inz. Szymona Senyka stanowi wartosciowy wktad we wspotczesng
nauke, z wyraznym potencjatem aplikacyjnym. Osiggnigcie zaprezentowanych rezultatow
wymagato od Autora bardzo duzego, ponadprzecigtnego naktadu pracy, badan zrodtowych i
rozwoju wiasnych kompetencji w trakcie realizacji.

Jako szczegodtowe zalety pracy nalezy wymienic:

e stanowi oryginalne rozwigzanie problemu naukowego, prawidtowo zdefiniowanego przez
sformutowanie tezy i szczegdtowych celéw badawczych,

e wykazuje wiedze teoretyczng Doktoranta w reprezentowanej dyscyplinie,

e potwierdza zdolno$¢ Doktoranta do samodzielnej pracy naukowe;.

Jako najwazniejsze zalety recenzowanej rozprawy nalezy wymienic:
e aktualnos$¢ i waznos¢ niezmiennie istotnego tematu doskonalenia srodkéow smarowych,
e przejrzystos¢ monografii i uporzgdkowany wywaod,
e solidng i szeroko rozbudowang metodyke,

e przeprowadzenie dobrze przygotowanych, badan doswiadczalnych o wysokiej jakosci,
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e prawidtowe opracowanie i przejrzysta prezentacja wynikow badan doswiadczalnych,
e umiejetnos¢ samodzielnego formutowania prawidtowych wnioskow.
e konkretny i prawidtowy stylistycznie jezyk, dobrze przekazujgcy tre$c rozprawy,

Stwierdzam, ze przedstawiona do recenzji dysertacja doktorska spetnia wymogi
Ustawy z dnia 14 marca 2003 r. o stopniach naukowych i tytule naukowym oraz o stopniach
i tytule w zakresie sztuki (tekst jedn. Dz. U. z 2017 r.,, poz. 1789 z p6zn. zm.). i reprezentuje
dyscypline budowa i eksploatacja maszyn (wg. starej klasyfikacji, obecnie zastgpione przez
inzynierie mechaniczng), wiec wnioskuje do Rady Dyscypliny Inzynieria Mechaniczna
Wojskowej Akademii Technicznej o jej dopuszczenie do publicznej obrony.

Jednoczesnie, w zwigzku z oryginalno$cig pracy, szerokim zakresem badan,
oryginalnym podejsciem i praktycznym znaczeniem uzyskanych wynikéw, wnioskuje
0 wyroznienie pracy.

Sporzadzit:
gé@/ e

Dr hab. inz. Jacek tubinski, prof. Politechniki Gdanskiej
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