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1. Wprowadzenie

Tytanian litu Li«Ti2xOs (0 < x < 1/3) jest tlenkiem, ktory dgki swym
unikalnym widciwosciom, od potowy lat 70, pozostajerodiem zainteresowania
i obiektem bada naukowcow. Oprocz nadprzewodnictwa, odkrytegoeprdohnstona
w tytanianie litu w 1973, wyrhiaja go ciekawe wisciwosci elektrochemiczne oraz
fotokatalityczne, umdiwiajace szereg praktycznych zastosawaOstatnie badania
pokazuj, ze tytanian litu jest wytkowo atrakcyjny ze wzgtlu na maliwos¢ uzycia go
jako materiatu anodowego w bateriach litowo-jonolyerzedstawiona rozprawa zawiera
opis metody wytwarzania oraz wyniki badastrukturalnych oraz elektrycznych,
optycznych i morfologii powierzchni tego zygzku. Probki tytanianu litu wytworzono

metod, zol —zel.

2. Tezy rozprawy doktorskiej

Celem bada wykonywanych w ramach realizacji pracy doktorskieyto
wytworzenie niedomieszkowanego i domieszkowanegedmy tytanianu litu za pomac

metody zol —zel.
Na wstpnym etapie realizacji pracy postawiono gpsjace tezy badawcze:

1 Mozliwe jest wykonanie tytanianu litu metpdol —zel.

2 Zastosowanie metody zol zel umaliwi precyzyjne zmiany stechiometrii
tytanianu litu oraz jego domieszkowanie.

3 Zmiany stechiometrii zwjzku oraz jego domieszkowanie wptywana

struktug, parametry optyczne i elektryczne zmku.



3. Struktura rozprawy

Rozprawa sklada giz gdmiu rozdziatdbw zawartych na 119 stronach. Ponadto d
rozprawy dadczono streszczenia wzyku polskim oraz angielskim. Rozprawa zawiera 73

rysunki, 12 tabel oraz 183 pozycji bibliograficzhyc

W rozdziale 1 dokonano przaedl literaturowy na temat tytanianu litu. Opisano
podstawowe wigiwosci materialu oraz jego zastosowania. Przedstawiodwniez
najpopularniejsze metody wytwarzania tytanianu. liRozdziat 2 zawiera opis metod
badawczych iytych do charakteryzacji materiatu, podczas gdyoazdriale 3 opisano
metod zol — zel i procedug wytwarzania probek. Wyniki bada przedstawiono
w rozdziale 4. W podrozdziale 4.1 zaprezentowanoomowiono wyniki bada
strukturalnych cienkich warstw i proszkow. W kolgh podrozdziatach przestawiono
wyniki analizy powierzchni wytworzonych prébek (#2take wyniki i analiz pomiarow
wihasciwosci elektrycznych (4.3) i optycznych (4.4). W podiamle 4.5 omdéwiono wyniki
pomiarow wiaciwosci hydrofobowych powierzchni cienkich warstw. Rdaty pomiaréw
cienkich warstw i proszkéw tytanianu litu domiesakmego miedzi zebrano w rozdziale
4.6. Omowiono wyniki pomiaréw struktury, morfologiiowierzchni oraz wkgiwosci
elektrycznych i optycznych domieszkowanego tytamiditu. W rozdziale 5 dokonano
podsumowania pracy. W kolejnych rozdziatach zanecieszo spisy literatury, tabel

I rysunkow.

4. Materiaty i techniki badawcze

W badaniach przeprowadzony na potrzeby przexftej rozprawy doktorskiej
wytworzono tytanian litu oraz domieszkowany migdzytanian litu. Badane probki,
zarbwno materiatu objosciowego, jak i cienkie warstwy wykonano mejabl —zel. Do

analizy wigciwosci wytworzonego materiatu zastosowano gasfce techniki badawcze:

» dyfrakcje rentgenowsk
» rentgenowsk spektroskogi elektrondw,

» skaningovd mikroskopé elektronow,



» spektroskopi z dyspersj energii w zakresie promieniowania rentgenowskiego,
« spektroskopmi impedancyjy,

» czteroelektrodowe pomiary rezystanciji,

* spektroskopi optyczn,

e pomiary kgta zwilzania metod kropli siedace;j.

W rozprawie zaprezentowano analize wszystkich pomiaréw wykonanych za
pomoca wymienionych technik. Analiza ta pozwolita na uzyskanie informacji na
temat struktury, morfologii powierzchni oraz wtasciwosci elektrycznych i optycznych

tytanianu litu i tytanianu litu domieszkowanego miedzia.

5. Podsumowanie bada

W przediaonej pracy skupiono &ina opracowaniu procesu wytwarzania
tytanianu litu metogl zol — zel oraz jego optymalizacji, a tak na analizie struktury,
morfologii powierzchni, wiéciwosci elektrycznych i optycznych oraz hydrofobowych
materiatu. Kompleksowo zbadano wptyw parametrOwweyrzania tytanianu litu na jego
struktug. Badania te pozwolity wybta optymalne warunki do wytworzenia
jednofazowych probek tytanianu litu. Na podstawigmikéw bada obliczono sta} sieci
krystalicznej orazredni rozmiar krystalitow. Przeanalizowano rovinveptyw warunkow
wytwarzania i sktadu probek na ich morfologiowierzchni oraz wkxiwosci elektryczne
i optyczne. W przypadku cienkich warstw dodatkowbadano wplyw parametrow
wytwarzania na wkxiwosci hydrofobowe. Wykonane badania pozwolity wybraateriat
bazowy do wprowadzenia domieszki do materiatu. kEesem wykonano probki tytanianu
litu domieszkowane miedgi ktére, podobnie jak prébki niedomieszkowane, agst

poddane kompleksowym badaniom.
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6.3 Wystapienia konferencyjne

1. “Vanadium oxide nanostructures prepared by sohggthod”, The 11th Conference on
Functional and Nanostructured Materials FNMA'14m@eano, Wiochy 1 - 5 wrzmia
2014, Camerino — prezentacja plakatowa;

2. "AC electrical transport of V205 nanorods prepaogdsol - gel method”, International
Symposium on Systems with Fast lonic Transport,iSkla25 - 29 czerwca 2014 —

prezentacja plakatowa,



10.

11.

12.

“Structure investigations of lithium titanate sdioxide ceramics prepared by sol-gel
method”, The Conference for Young Scientists inabgcs (The Tenth Students'
Meeting - SM-2013, and The Third ESR Workshop, CO810904, s. 37, Nowy Sad,
Serbia, 6 - 9 listopada 2013 — komunikat ustny;

“XPS study of superconductiong L0, and LiThb-«CuO, sol-gel derived powders
and thin films XVI National Conference on Supercociivity” Zakopane, 7 - 12
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Preparation and structure of nanocrystaline solegglved lithium titanate powder
15th International Summer School on Crystal Grovadask 4 - 10 sierpnia 2013 —
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~Nanostruktura tlenkow WO, otrzymanych metad zol-zel”, Krajowa Konferencja

Nanotechnologii, Szczecin, 9-12 lipca 2013 — prezga plakatowa;

“Preparation and structure of nanocrystalline ssl-gderived Cu doped LijD,
powders”, BioTech Conference, Sopot 28 — 29 cze@ds8 — komunikat ustny;

“Effect of manufacturing parameters on the struetfrnanocrystalline LitO, - TiO,
powder’— VIII Summer School for Graduate Studentsntierfacial Phenomena in
Theory and Practice”, Sudomie 23-28 czerwca 20kB8munikat ustny; ,Metoda zol —
zel, jako metoda wytwarzania nadprzewodnika @4 domieszkowanego Cu”,
Konferencja mitodych naukowcow ,Wptyw Miodych Naukcow na Osjgniecia
Polskiej Nauki, IV Edycja”, Gdask 14 kwietnia 2013 — komunikat ustny;

~Wplyw warunkoéw krystalizacji na morfologipowierzchni cienkich warstw XDs
otrzymanych metagzol —zel”, VIl Sympozium STM/AFM, Zakopane 28 listopada —

2 grudnia 2012 — prezentacja plakatowa;

»Structural investigations of lithium titanate spiroxide nanopowder prepared by low
temperature method”, The 9th Conference of Funatioand Nanostructured

Nanomaterials, Aegina Island, Grecja, 23 - 27 wnmige2012 — prezentacja plakatowa;

“Effect of manufacturing parameters on the streeetef nanocrystalline LitO, - TiO,
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“Preparation and structure of nanocrystaline sbletgrived lithium titanate powder”,
15th International Symposium of Students and Youdgchanical Engineers



"Advances in Chemical and Mechanical Engineerifigdask, 16 -19 maja 2012 —
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lithium titanate thin films”, E-MRS 2011 Fall Mentl, Warszawa, 19 - 23 wrgea
2011 — prezentacja plakatowa;

14. Influence of oxygen partial pressure on the optmaperties of vanadium oxide thin
films”, Functional and Nanostructured Materials FAW1, Szczecin, 6-9 wrzaia
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15. ,Structural investigations of sol-gel derived liim titanate thin films”, Functional and
Nanostructured Materials FNMA’'11l, Szczecin, 6-9 &rga 2011 — prezentacja

plakatowa;

16. ,Wplyw czasu wygrzewania na strukgurnanokrystalicznych cienkich warstw
tytanianu litu wytwarzanych meteaol-zel”, V Krajowa Konferencja Nanotechnologii
NANO 2011, Gdask, 3-7 lipca 2011 — prezentacja plakatowa;

17.,Characterisation of Ti@V thin film as transparent oxide semiconductor™ 5
workshop on advanced nanomaterials, Cottbus, Nie20e2 maja 2010 — komunikat
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18.“Electrical and optical characterization of ITOrtHilms”, International Students and
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