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Sz. P. prof. dr hab. inz.
Joanna Jozefowska
Prorektor ds. Nauki
Politechnika Poznanska

Pl. M. Sklodowskiej-Curie 5
60-695 Poznan

Szanowna Pani Profesor,

W zwigzku z dorazng kontrola krzyzowa projektow realizowanych na podstawie umowy
PL-TW/VL/6/2019 z 28 czerwca 2019 r. ,,Kondensatory litowo-jonowe wykorzystujace nowoczesne
materialy weglowe™ oraz LIDER/018/513/L-4/12/NCBR/2013 z 30 wrzesnia 2013 r. ,, Kondensator
elektrochemiczny o wysokiej gestosci energii i mocy operujacy w roztworach sprzezonych par redoks”,
w zalaczeniu przekazuj¢ dwa egzemplarze Protokotu z kontroli merytorycznej 83-M-KK-2020:2020,
przeprowadzonej w Politechnice Poznanskie;.

Prosze o przekazanie do Centrum 1 egzemplarza podpisanego i parafowanego Protokolu, zgodnie
z Informacja dla Wykonawcy umieszczong na ostatniej stronie Protokotu.

Lgcze wyrazy szacunku,

Qsza
mmmﬁ‘gi’f”f k MH\MI\U/\\(JH

Za@tvpo/fbbymkmra

Dzialu Kontroli Projektow

Zataczniki:
1. Protokét z kontroli merytorycznej 83-M-KK-2020:2020 (2 egz.)
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Protokét z kontroli merytorycznej nr 83-M-KK-2020:2020

A. INFORMACIJE O PROJEKCIE
1. Nazwa Wykonawcy/0w projektu
Politechnika Poznanska oraz National Tsing Hua University (Tajwan)
2. Tytul projektu
I. ,,Kondensatory litowo-jonowe wykorzystujace nowoczesne materiaty weglowe”, PL-TW/VI/6/2019
(dalej: CARBLIC)

2. . Kondensator elektrochemiczny o wysokiej gestosci energii i mocy operujacy w roztworach
sprzezonych par redoks”, LIDER/018/513/L-4/12/NCBR/2013 (dalej: LIDER)
3. Nr umowy

PL-TW/VI1/6/2019
B. INFORMACJE O KONTROLI
1. Rodzaj przeprowadzonej kontroli
Kontrola dorazna | Kontrola krzyzowa
2. Miejsce przeprowadzenia czynnosci kontrolnych
Kontrola zdalna, z wykorzystaniem komunikatora internetowego Skype oraz w oparciu o dokumentacjg
elektroniczna przekazana przez Wykonawce.
3. Okres realizacji projektu objety kontrola

od | 01.07.2019 do | 31.07.2020 (Carblic)
od | 10.01.2013 do | 30.09.2015 (Lider)
4. Data rozpoczecia i zakonczenia czynnosci kontrolnych

od | 24.08.2020 | do | 24.08.2020

C. PRZEBIEG KONTROLI

1. Przedmiotowy zakres kontroli

Dorazna kontrola merytoryczna, majaca na celu ustalenie, czy opinia Eksperta ewaluujgcego raport
okresowy z realizacji projektu CARBLIC za rok 2019 jest wiarygodna i uprawdopodobniona. Zdaniem
Eksperta, sporzadzajacego recenzj¢ raportu okresowego. tekst przedstawionego do oceny raportu i zawarte
w nim wyniki w znacznej mierze sg kopia pracy doktorskiej p. dr inz. Pawta Jezowskiego, ktory rowniez
ma realizowac projekt CARBLIC. Stanowiltoby to przypadek plagiatu i podwdjnego finansowania, gdyz
badania realizowane w ramach wspomnianej pracy doktorskiej finansowane byty z trzech innych projektow.
Przeprowadzono krzyzowg kontrole z jednym z wymienionych w doktoracie projektow, .
LIDER/O18/513/L-4/12/NCBR/2013.

2. Dokumenty oraz inne dowody, z ktérymi Ekspert zapoznal si¢ w ramach kontroli

(i) wniosek o finansowanie projektu CARBLIC z zatacznikami,

(i1) umowa o wykonanie projektu CARBLIC,

(iii)  raport okresowy projektu CARBLIC za rok 2019,

(iv)  kwestionariusz oceny merytorycznej raportu okresowego projektu CARBLIC,

(v) imienna lista osob zaangazowanych w realizacjg projektu CARBLIC,

(vi)  zestawienie umow zawartych w ramach projektu CARBLIC (okres do lipca 2020 r.),

(vii)  prezentacje konferencyjne wykazane w raporcie okresowym projektu CARBLIC za rok 2019
(pt. Electrochemical capacitors with nanoporous carbons oraz Carbon-based hybrid capacitors
in environmentally friendly aqueous electrolyte competing with EDLCs in organic electrolyte).

(viii) e-mail od p. Konrada Koseckiego. opiekuna projektu CARBLIC z dnia 24.08.2020 r.,

(ix)  wniosek o finansowanie projektu LIDER,

(x) umowa o wykonanie projektu LIDER,

(xi)  aneksy do projektu LIDER z 01/2013 oraz 02/2015,

(xii)  wniosek o wprowadzenie zmian w realizacji projektu LIDER z 24.02.2014r,
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(xiii) raport roczny projektu LIDER za okres 2013-2014,

(xiv) raport koficowy z realizacji projektu LIDER,

(xv) imienna lista 0sob zaangazowanych w realizacje¢ projektu LIDER,

(xvi) zestawienie umow zawieranych w ramach projektu LIDER,

(xvii) rozprawa doktorska p. dr inz. Pawta Jezowskiego pt. Lithium-ion capacitors based on in-situ
pre-lithiation of the graphite electrode from a composite positive electrode

3. Przedstawiciele Wykonawcy udzielajacy wyjasnien w trakcie kontroli
= prof. Frangois Béguin, kierownik projektu PL-TW/VI/6/2019
= drhab. inz. Krzysztof Fic, kierownik projektu LIDER/018/513/L-4/12/NCBR/2013
» drinz. Pawel Jezowski, wykonawca w projekcie LIDER/O18/513/L-4/12/NCBR/2013
= dr Agnieszka Chojnacka, wykonawca w projekcie PL-TW/V1/6/2019

D. USTALENIA DOTYCZACE STANU FAKTYCZNEGO

1. Zwiezly opis stanu realizacji projektu (zgodnie z przedmiotowym zakresem kontroli)

Na podstawie dostarczonej dokumentacji projektowej, stwierdzono duzg zbieznos¢ pomigdzy raportem
okresowym a rozprawg doktorska dr inz. Pawla Jezowskiego, dajaca podstawy do uznania zarzutu
popelnienia przez Wykonawce plagiatu za zasadny. Wykryta zbieznos¢ dotyczy wielu aspektow.
wymienionych ponizej:

I. Rysunki opisujgce wyniki, zamieszczone w raporcie do projektu CARBLIC oraz w rozprawie
doktorskiej, sa tozsame (wylacznie przettumaczono opisy z jezyka angielskiego na polski):
e Rys. 2 wraporcie i Fig. 44 w rozprawie doktorskiej (str. 84),
e Rys. 3ai3b wraporcie i Fig. 47a i 47¢ w rozprawie doktorskiej (str. 87).

2. Istnieje duza zbieznos¢ opisow w obydwu dokumentach. Opisy przedstawione w raporcie okresowym
wydaja sie by¢ bezposrednim thumaczeniem fragmentow rozprawy doktorskiej z jezyka angielskiego
na jezyk polski, np.:

e Pierwszy akapit na str. 3 w raporcie i drugi akapit na str. 84 w rozprawie doktorskiej
Drugi akapit na str. 3 w raporcie i ostatni akapit na str. 84 w rozprawie doktorskie|
Pierwszy akapit na str. 4 w raporcie i pierwszy akapit na str. 87 w rozprawie doktorskiej
Drugi akapit na str. 4 w raporcie oraz pierwszy i drugi akapit na str. 88 oraz drugi akapit na stronie
89 w rozprawie doktorskiej
Szczegotowe oznaczenie zbieznosci opisow przedstawiono w Zalaezniku 1 do protokotu z kontroli

Przedstawione w raporcie okresowym z projektu CARBLIC oraz w rozprawie doktorskiej wyniki
pomiaréow sa identyczne i nie wykazujag bleddw/odchylen, np.: pojemnos¢ tadowania podczas
redukcji/utleniania przy pradzie C/20 do 4.5 V jest rowna 150 mAh/g, nieodwracalna pojemnosc¢ 40
mAh/g, wzrost nieodwracalnej pojemnosci do 400 mAh/g przy podniesieniu potencjatu tadowania do
4.9 V. Bioragc pod uwage zroznicowana charakterystyke elektrochemiczng réznych typow
aktywowanego wegla, jest malo prawdopodobnym, by powtorzenie pomiaréw dawato identyczne
wartosci pomiarowe.

V'S

4. Raport okresowy z realizacji projektu CARBLIC konczy si¢ stwierdzeniem o niezadowalajgcej
wartosci nieodwracalnej pojemnosci kompozytu. Rozwiazaniem tego problemu, wg autoréw projektu,
jest mieszanie soli litu z dodatkami zwigkszajacymi przewodnictwo elektryczne przy zastosowaniu
mtyna kulowego. Tozsame rozwigzanie zaproponowano w rozprawie doktorskiej dr inz. Jezowskiego,
po czym przedstawiono odpowiednie wyniki (str. 91 dysertacji).
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Podstawg sugestii Eksperta ewaluujgcego raport okresowy o podwdjnym finansowaniu badan byvto
wspotfinansowanie rozprawy doktorskiej dr inz. Pawla Jezowskiego w ramach trzech projektow
badawczych. tj. LIDER, ECOLCAP oraz PHC Polonium.

W ramach kontroli przeprowadzono krzyzowa weryfikacje dostarczonej dokumentacji projektu CARBLIC
z projektem LIDER. finansowanym przez NCBR. W efekcie kontroli nie stwierdzono wystapienia
podwojnego finansowania prowadzonych badan pomiedzy tymi projektami. Projekt LIDER dotyczyl
konstrukcji prototypu kondensatora elektrochemicznego, operujacego w roztworach wodnych sprzezonych
par redoks, podczas gdy projekt CARBLIC skupia si¢ na konstrukcji kondensatora litowo-jonowego,
operujgcego w roztworach organicznych.

E. OCENA PRAWIDLOWOSCI REALIZACJI PROJEKTU
1. Zgodnos$¢ zakresu merytorycznego wykonanych zadan z umowg (na podstawie aktualnego
harmonogramu zadan z umowy lub aneksu na dzien sporzqdzania protokotu, zgodnie z przedmiotowym

zakresem kontroli).

Numer  zadania | Zastrzezenia Uzasadnienie
wg  aktualnego

harmonogramu

Numer zadania ND. (tres¢ uzasadnienia):

2. Uzyskano zaplanowane wyniki/cele projektu w okresie objgtym kontrola.

ND. ] zasadnienie: (tres¢ uzasadnienia)
3. Na podstawie zebranych informacji w trakcie czynnosci kontrolnych istnieje ryzyko nieosiagnigcia
zaplanowanych wynikow/celéw projektu.

ND. | Uzasadnienie: (tres¢ uzasadnienia)
4. Zakupiona lub wytworzona aparatura naukowo-badawcza (w tym ew. oprogramowanie) jest zgodna z
wykazem zawartym w umowie lub opisie projektu.

ND. ' Uzasadnienie: (tres¢ uzasadnienia)

4.1. Wykaz aparatury (w tym ew. oprogramowania)

Nazwa Zastrzezenia Uzasadnienie

ND. (tresé uzasadnienia)
5. Poniesione w ramach realizacji projektu wydatki zwiazane z podrézami stuzbowymi i udzialem w
konferencjach byly zasadne (niezbgdne do osiggnigcia celow projektu).

ND. ‘ Uzasadnienie: (tresé¢ uzasadnienia)
6. W trakcie czynnosci kontrolnych stwierdzono wydatki niekwalifikowane (poniesione niezgodnie z
umowa, zasadami celowosci i gospodarnosci).

ND. Uzasadnienie: (tres¢ uzasadnienia — w przypadku stwierdzenia kosztow niekwalifikowanych nalezyv wskazaé nr
dokumentu, wysokos¢ kosziu niekwalifikowanego, wr zadania w ramach ktérego koszt zostal uznany za
niekwalifikowany oraz podstawe uznania kosziu za niekwalifikowany = podaniem stosownego paragrafu z

Umowy)
Wykaz kosztow niekwalifikowanych (w przypadku gdy odpowiedz na pytanie w pkt 6. brzmi ,, TAK”)
L.P. Numer dokumentu ksiegowego/ | Koszt niekwalifikowany Kategoria kosztu | Uwagi
inny zbidr kosztow
1) (PLN)
Suma kosztéw niekwalifikowanych (PLN)
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Suma pozostabvch kosztdw
niekwalifikowanych wynikajgcych z | (PLN)
wymienionych wyzej (jesli dotyezy)

7. Wykonawca realizuje dziatania informacyjno-promocyjne o projekcie.

ND. l Uzasadnienie: (lresé¢ uzasadnienia)

8. Wykonawca realizuje dziatania stuzace komercjalizacji wynikéw projektu zgodnie z zalozeniami
Umowy.

ND. Uzasadnienie: (tres¢ uzasadnienia)

9. Informacje przekazywane przez Wykonawce w raportach okresowych i koncowym na temat stanu
realizacji projektu byly zgodne ze stwierdzonym stanem faktycznym.

NIE Uzasadnienie: W raporcie okresowym za rok 2019 Wykonawca przedstawil w wigkszosci wyniki badan uzvskane
przed rozpoczeciem realizacyi projekiu CARBLIC i zamieszczone w rozprawie dokiorskiej dr inz. Pawla
Jezowskiego. Nie mozliwe jest siwierdzenie stanu fakiyceznego realizacji projekiu wylgcznie na podstawie
dostarczonego raportu okresowego. Raport nie zawiera informacji dolyczgeych opdZnien w realizaci projekiu.

F. ODPOWIEDZI NA PYTANIA DODATKOWE I POZOSTALE USTALENIA

Na prosb¢ Wnioskodawcy oraz biorac pod uwage fakt, ze Kierownik projektu komunikuje sig¢ wytacznie w
jezyku angielskim i francuskim, wigkszos¢ kontroli przeprowadzono w jezyku angielskim.

Po przedstawieniu Wykonawcy bezposredniego powodu kontroli, na prosbg o wyjasnienie/uzasadnienie
zbieznosci pomiedzy wynikami z rozprawy doktorskiej i tymi, zamieszczonymi w raporcie okresowym
projektu CARBLIC za rok 2019, Kierownik projektu, prof. Frangois Béguin, oswiadczyl, ze w jego ocenie
nie popetniono plagiatu, a z racji na krotki czas realizacji, obejmujacy okres od | lipca 2019 do 31 grudnia
2019, zdecydowano sig na powtorzenie eksperymentow i weryfikacje wynikow, uzyskanych w ramach
doktoratu przez dr inz. Pawla Jezowskiego. Kierownik projektu oswiadczyt, ze w wyniku opdznienia
rozpoczecia realizacji projektu (zgodnie z wnioskiem o finansowanie, projekt miat rozpoczac si¢ w styczniu
2019), nie byto czasu na zrekrutowanie Wykonawcow do projektu i badania zainicjowano dopiero w
pazdzierniku 2019.

Kierownik projektu oznajmit rowniez, ze projekt realizowany jest we wspolpracy z partnerem z Tajwanu
(NTHU). ktory nie byt w stanie przygotowa¢ wymaganych do badan materiatow na czas. Ocenit on, ze
partner NTHU nie wywigzal si¢ z czesci swoich zobowigzan, tym samym dodatkowe badania musiaty by¢
zrealizowane przez jednego z Wykonawcow po stronie Politechniki Poznanskiej, dr Agnieszke Chojnacka,
powodujgc dalsze opdznienia w realizacji projektu.

W toku dyskusji zapytano o powody niewykazania opdznien w realizacji projektu w raporcie okresowym
lub w postaci aneksu do umowy o realizacje projektu, zgodnie z § 6 umowy o wykonanie i finansowanie
projektu. Kierownik projektu oswiadczyl, ze NCBR zostal poinformowany o zmianach, a budzet zostal
przesuniety w znacznej mierze na rok 2020. Dr Agnieszka Chojnacka potwierdzila, ze wedle jej wiedzy,
informacja o opoznieniach w realizacji projektu zostata zawarta w raporcie okresowym za rok 2019.

Podczas kontroli ustalono, ze w raporcie okresowym nie zawarto informacji o opdznieniach w realizacji
projektu. Po konsultacji z Koordynatorem kontroli, p. Agnieszka Dykiel, ustalono ze jedyna dokumentacja
przekazana przez Wykonawcg Opiekunowi projektu byt raport okresowy. a umowa o realizacje projektu nie
byta aneksowana.

W trakcie trwania kontroli wykazano, ze¢ nastapita zmiana w zespole Wykonawcdéw w projekcie. Na
podstawie listy osdb zaangazowanych w projekcie stwierdzono, ze nie uczestniczy w nim dr inz. Pawet
Jezowski, ktory zgodnie z wnioskiem o finansowanie mial by¢ odpowiedzialny za przygotowywanie
materialow do pre-litowania (sacrificial materials) w WP1 oraz badania prototypu kondensatora litowo-
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jonowego. Kierownik projektu, prof. Frangois Béguin, wyjasnil, ze zmiana ta wynikala z wyjazdu dr inz.
Pawta Jezowskiego do Francji. ktory trwat rok i zakonczyt sie w czerwcu 2020. Planuje si¢ zaangazowanie
dr inz. Jezowskiego w dalszych etapach projektu.

Podczas dyskusji stwierdzono, ze na etapie przygotowania wniosku o finansowanie, Wykonawca zatozyt
mozliwos¢ wykorzystania komercyjnie dostgpnych wegli migkkich (soff carbons). Na pytanie o
wykorzystanie komercyjnych wegli migkkich do badan, Kierownik projektu oswiadczyl, ze zaczgto je
stosowac na poczatku roku 2020, a Wykonawca pracuje nad metodami jego aktywacji elektrochemicznej.
W raporcie okresowym za rok 2019 znalazly si¢ natomiast wyniki badan nad weglem migkkim od NTHU.

W odniesieniu do zarzutu o podwdjne finansowanie w projektach LIDER i CARBLIC, Kierownik projektu
LIDER, dr hab. inz. Krzysztof Fic, oswiadczyl, ze w projekcie tym, dr inz. Pawet Jezowski pracowat na
podstawie umowy o dzieto, a jego rola dotyczyta konstrukeji prototypu kondensatora elektrochemicznego,
operujacego w roztworach wodnych sprzg¢zonych par redoks. Stwierdzono, ze zakres tematyczny projektow
LIDER oraz CARBLIC nie pokrywajg sie.

Na pytanie o cel badawczy projektu PHC Polonium project 31438NH, dr inz. Pawel Jezowski oswiadczyt,
ze byl to program dedykowany wymianie akademickiej, majacej na celu zwigkszenie kompetencji kadry
naukowej. Stwierdzono brak korelacji pomigdzy projektami PHC Polonium i CARBLIC.

Na pytanie o cel badawczy projektu ECOLCAP, finansowanego przez Fundacje na rzecz Nauki Polskiej.
prof. Francois Béguin potwierdzil, ze gldwnym celem projektu ECOLCAP bylo zaprojektowanie
kondensatora litowo-jonowego, a w szczegdlnosci prace nad materiatami do pre-litowania elektrody. Prof.
Béguin oraz dr inz. Jezowski oswiadczyli, ze z posrod pojawiajacych si¢ w projekcie CARBLIC materialow
weglowych, przedmiotem badan byly wylacznie mikrokulki weglowe (mesocarbon microbeads) i grafit.
Oswiadezyli oni, ze w projekcie ECOLCAP nie prowadzono badan z wykorzystaniem proszku grafenowego
i nanoscianek grafenowych (graphene nanowalls) jako materiatow elektrodowych.

W odpowiedzi na pytanie o zakres finansowania rozprawy doktorskiej, dr inz. Jezowski potwierdzit, ze
wiekszos¢ zrealizowanych badan, w tym przedstawiany przez Eksperta raportu okresowego jako zrodto
mozliwego plagiatu rozdziat 111 rozprawy doktorskiej, powstaty dzigki finansowaniu w ramach programu
ECOLCAP. Oswiadczyt rowniez, ze nie brat udziatu w pracach badawczych w projekcie CARBLIC, ani w
procesie przygotowywania raportu okresowego projektu CARBLIC za rok 2019.

W trakcie trwania czynnosci kontrolnych, prof. Béguin zwrocit uwage, ze nie przekazano mu recenzji
raportu okresowego, ani informacji o zastrzezeniach wskazanych przez Eksperta ewaluujacego raport
okresowy. Wg Koordynatora kontroli. p. Agnieszki Dykiel, nie byto takiej koniecznosci. gdyz raport jest
przedmiotem dalszej ewaluacji, czego wynikiem jest powyzsza kontrola.

Na koniec, Kierownik projektu o$wiadczyt, ze aktualne opdznienia w realizacji harmonogramu wynoszg nie
wiecej niz 3-4 miesigce. Stwierdzit rowniez, ze partner NTHU nie jest w stanie dostarczy¢ aktywowanych
elektrochemicznie pochodnych grafenu, w ilosciach umozliwiajgcych wyprodukowanie elektrod, w efekcie
czego zaklada koniecznos¢ wprowadzenia modyfikacji w projekcie. Dostarczenie wegli aktywowanych
elektrochemicznie byto wymienione jako jeden z efektow realizacji zadania WP projektu CARBLIC.

G. WNIOSKITZALECENIA W SPRAWIE USUNIECIA POWSTALYCH NIEPRAWIDEOWOSCILUB
UCHYBIEN

1. Whnioski i zalecenia w sprawie usuniecia powstalych nieprawidfowosci lub uchybien

W okresie podlegajacym ocenie w raporcie okresowym za rok 2019, projekt CARBLIC znajdowat si¢ w
poczatkowe] fazie, po 6 miesiacach realizacji. Faktyczne prace badawcze, bazujac na informacji przekazanej
przez Kierownika projektu, trwaly przez 3 miesigce.
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Na podstawie przeprowadzonej kontroli wykryto uchybienia formalne. Stwierdzono, ze wyniki badan
zawarte w raporcie okresowym, stanowia kopie badan zawartych w rozprawie doktorskiej dr inz.
Pawla Jezowskiego. Ponadto, stwierdzono podobienstwa pomiedzy obydwoma dokumentami, polegajace
na bezposrednim przettumaczeniu znacznej liczby opiséw badan z rozprawy doktorskiej do raportu
okresowego, z jezyka angielskiego na jezyk polski. Tym samym. opinia Eksperta ewaluujacego raport
okresowy projektu CARBLIC za rok 2019, w odniesieniu do mozliwosci popelnienia plagiatu przez
Wykonawce, jest podstawna i zgodna ze stanem faktycznym.

Badania przedstawione w raporcie okresowym za rok 2019 wykonano na innych materialach niz te,
ktére zdefiniowano w projekcie CARBLIC. Zgodnie z przekazang przez Wykonawce informacja.
wynikatlo to z niemoznosci dostarczenia wymaganej ilosci materialu wegglowego przez partnera z Tajwanu

Na podstawie dostarczonej dokumentacji oraz oswiadczen stwierdza sie, ze dr inz. Pawel Jezowski nie
bral udzialu w realizacji projektu CARBLIC.

Przedstawione przez Wykonawcow wyjasnienia, dotyczgce krotkiego czasu realizacji projektu
podlegajacego ocenie, nie moga, w ocenie nizej podpisanego, zosta¢ uznane za okolicznos¢ tagodzacg w
odniesieniu do zarzutu o popelnieniu plagiatu. Raport okresowy nie zawiera réowniez informacji nt.
opéznien realizacji projektu. Sugerowane podczas kontroli zmiany w realizacji projektu nie zostaly
aneksowane.

Na podstawie krzyzowej weryfikacji dostarczonej dokumentacji dla projektow CARBLIC oraz LIDER. a
takze odpowiedzi na pytania dodatkowe przez Wykonawce, nie stwierdzono wystapienia podwdjnego
finansowania prowadzonych badan pomig¢dzy tymi projektami. Na podstawie informacji przekazanych
przez dr hab. inz. Krzysztofa Fica. Kierownika projektu LIDER oraz dr inz. Pawla Jezowskiego,
stwierdzono, ze udzial tego drugiego w projekcie LIDER ograniczal sie¢ do prac majacych na celu
zaprojektowanie prototypu kondensatora.

Zgodnie z informacjg przekazang przez dr inz. Jezowskiego, znaczna czgs¢ rozprawy doktorskiej powstala
w oparciu o prace w ramach projektu ECOLCAP, finansowanego przez Fundacj¢ na rzecz Nauki Polskiej
(FNP) w ramach programu Welcome. Kierownikiem projektu ECOLCAP byt prof. Frangois Béguin.

Wykonawcy posiadajg bogate i dobrze udokumentowane doswiadczenie, bezposrednio powigzane z
tematyka realizowanego projektu badawczego CARBLIC. Jednakze, biorac pod uwage fakt, ze zakres
projektu pokrywa sie z trescia rozprawy doktorskiej p. Pawla Jezowskiego oraz prawdopodobnie z zakresem
projektu ECOLCAP, nie da si¢ wykluczy¢. ze do rozliczenia kolejnych etapow projektu wykorzystane
zostang wyniki uzyskane we wczesniejszych pracach. Opinia Eksperta przeprowadzajacego kontrolg
dorazng, jest zbiezna z opinig eksperta sporzadzajjgcego recenzj¢ raportu, w zakresie rekomendacji
wstrzymania finansowania projektu i rozwiazania umowy projektowej, zgodnie z § 9 punkt 2.5 na
podstawie naruszenia § 9 punkt 4.4 i § 9 punkt 4.5 umowy PL-TW/VI/6/2019 z dnia 28.06.2019 r.

2. Pozostate wnioski i zalecenia
Brak
H. SPIS ZALACZNIKOW, W TYM WYKAZ DOWODOW
1. Zbieznosci opisow w raporcie CARBLIC oraz w rozprawie doktorskiej dr inz. Pawta Jezowskiego
1. EKSPERT SPORZADAJACY PROTOKOL Z KONTROLI
Imig i nazwisko dr hab. inz. Jacek Ryl, prof. PG
Nr upowaznienia | 83-M-KK-2020:2020
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J. KOORDYNATOR KONTROLI W NCBR

Agnieszka Dykiel — gl. spec. DWKP NCBR+

K. INFORMACJA DLA WYKONAWCY/OW

1. Pouczenie

Protokét kontroli sporzadzono w dwéch jednobrzmiacych egzemplarzach, po jednym dla Centrum i dla Wykonawey

projektu.

Podpisany i parafowany na kazdej stronie jeden egzemplarz protokotu kontroli nalezy przekaza¢ do Centrum
w terminie 14 dni od daty otrzymania przedmiotowego dokumentu. W przypadku odmowy podpisania protokotu,

nalezy odesta¢ protokdt do Centrum z adnotacjg o odmowie podpisania.

Wykonawca moze zglosi¢, w terminie 14 dni od daty otrzymania protokotu Kontroli, pisemne uwagi i zastrzezenia
do zawartych w nim ustalen. W przypadku przekroczenia terminu na zgloszenie uwag, Centrum moze odmowi¢

rozpatrzenia zgloszonych zastrzezen.

2. Czy Wykonawca zglasza uwagi do tresci protokotu z kontroli merytorycznej? (* nalezy zaznaczy¢
odpowiedz lub jg podkreslic)

|:| Nie zglaszam uwag do tresci protokotu i ustalen w nim zawartych*.

Zglaszam uwagi i zalaczam pisemne ich uzasadnienie do tresci protokotu i ustalen w nim zawartych
wraz z ew. dokumentami potwierdzajgcymi stanowisko*.

3. Imie i nazwisko osoby upowaznionej do reprezentowania Wykonawcy badz osoby upowaznionej do
podpisania protokotu z kontroli merytorycznej (nalezy zatgezy¢ upowaznienie jesli dotyczy).

4. Data 5. Podpis

2020 —AL0-2C5
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Zalacznik 1 do protokotu z kontroli merytorycznej nr 83-M-KK-2020:2020

Zbieznosci opiséw w raporcie CARBLIC oraz w rozprawie doktorskiej
dr inz. Pawla Jezowskiego

Pierwszv akapit na stronie 3 raportu okresowego CARBLIC

Jak wskazano w celach WP1, wstepne litowanie anod grafitowych dla kondensatorow litowo-jonowych (LIC)
powinno byé realizowane poprzez zastosowanie materialow zawierajacych lit o duzej pojemnosci (dodanych
do dodatniej elektrody z weglem aktywnym) w celu zmnicjszenia martwej masy po ekstrakeji litu. Ponadto

ekstrakcja litu powinna by¢ wysoce nieodwracalna i realizowana przy mozliwie najnizszym potencjale. Na

| podstawie przegladu literaturowego wybrano trzy tlenki bogate w lit: tlenek litowo-glinowy (LisAlO,), tlenek
154 Ao s ; y Hamals Higas vl ann 1 -y \ \ Biratl “a sl i A |
lttowo-cynkKowy (LigZnQy) 1 enek itowo-cyrkonowy (LigZrQ;) © wysoKie] pojemnosct teoretyczne) |
| 3 1( 7 I Q 1 o | s IRA n } v L VIV ; ~ " 1 tl v bat |
vnoszace] od ednio 1067 mAh g, 941 mAh g oraz 884 mAh g . Wymienione wyzej tlenki sg tatwo |
. S |
lostepne o proste do przygotowania przez wyzarzanie w wysokiej temperaturze, jednakze ze wzgledu na|
1 . |
brak danych literaturowych zwigzanych ich wiasciwosciami elektrochemicznymi, nie moina byto |

przewidzieé ich aktywnosci elektrochemicznej, zwlaszeza nieodwracalnosci procesu ekstrakeji litu, Podczas

pierwszego okresu WP skupilismy sie na tlenku litowo-cynkowym (LigZn0Oy).

Drugi akapit na stronie 84 rozprawv doktorskiej p. Pawla Jezowskiego

Hence, the main objective of this chapter is to look for lithiated oxides with higher lithium content in order to
enhance the proportion of AC in the composite positive electrode of LIC. On the basis of literature search
[209,210], we suggest three lithium rich oxides: lithium aluminum oxide (Li5AlO4, LAIO), lithium zinc oxide
(Li6Zn04, LZnO ) and lithium zirconium oxide (Li8Zr06, LZrO), with high theoretical capacities of 1067 mAh/g,
941 mAh/g and 884 mA/hg, respectively. Additionally, these three oxides are composed of abundant elements and
are easy to prepare by annealing of starting materials at high temperature. However, none of these lithiated oxides
was investigated electrochemically, and it is presently impossible to predict their electrochemical activity,
especially the irreversibility of lithium extraction. As the electrochemical behavior of the three materials is very
similar, the attention will be essentially focused on lithium zinc oxide.

Drugi akapit na stronie 3 raportu okresowego CARBLIC

Tlenek LigZnO, otrzymano przez wyzarzanie Li;0./ZnQO (stosunek molowy 3.5) w 650 °C w powietrzu. Na |

rysunku 2 przedstawiono dyfraktogram ren otrzymanego LiZn0. (czerwona krzywa), Ktory |
przypisano do sieci tetragonalnej (grupa przestrzenna P4,/nmc), o parametrach komorki a, §. 90.000°. a = |
4660 A, bic=6,533 A, obliczonych na podstawie metody Rietvelda. Réznica (zielona krzywa na rysunku 2)

miedzy zarcjestrowanym (czerwona krzywa) a

wysoka czystos¢ uzyskanego materiatu.

Ostatni akapit na stronie 84 rozprawv doktorskiej p. Pawla Jezowskiego

The X-ray diffractogram of the prepared lithium zinc oxide (LZnO) is shown in Figure 44 (red curve). This diagram
could be easily indexed in the tetragonal lattice (P42/nmc space group), with cell parameters a, f, y = 90.000°, a
=4.660 A, b and ¢ = 6.533 A, calculated by Rietveld refinement with a RWP value of 5.8. These values fit well
with the parameters o, B, v = 90.000°, a = 4.651 A, b and ¢ = 6.528 A given in [211]. The green curve in Figure 44
showing the difference between the observed (red curve) and calculated (black curve) data demonstrates a good

purity of the material.
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Zalacznik 1 do protokotu z kontroli merytorycznej nr §3-M-KK-2020:2020

Pierwszy akapit na stronie 4 raportu okresowego CARBLIC

St '."-Z,:';' litu badano przy zastosowaniu elekt wd kompozyvtowych wykonanyc Z 4UYo WdBOWYCIT Lig

| 40% wagowych wegla aktywnego (YP80F), 153% wagowych Super C63 i 5% wagowych lepiszeza P

ogniwie. w ktorym metaliczny lit stanowil przeciwelektrode/elcktrode odnicsienia w 1 molowym roztworze

LiPF, w EC:DMC stanowigcym elektrolit. Podczas galwanostatycznej redukcji/utleniania elektrody /|
|

| pradzie C/20 (gdzie ( Ipowiada pojemnosci teoretycznej LiZnO OCH Vo wezgl LafLi,

‘

| ‘

| pojemnosc )51 0 mAl 0 odwrdce P Zac rfa zost ) €

|

| |

| wprowadzona do materiah ieody e 40|

{mAh g (rysunek. 3a). Nieodwracalna pojemnos¢ zostala je ey |
|

iy—mew: atu do 4.9 V wzgledem Li/Li" (rysunek 3b). gdzie w 4--11-‘.!%.!
|

| wykluczye, ze przy tak wysokim potencjale czesc tadunku mogta

! ] :

Pierwszy akapit na stronie 87 rozprawyv doktorskiej p. Pawla Jezowskiego

The reversibility of lithium extraction was studied on composite positive electrodes made of 40 wt.% of LZnO. 40
wt.% of AC 15 wt.% of Super C65 and 5 wt.% of polytetrafluoroethylene (PTFE) binder. During galvanostatic
charging/discharging of the electrode at C/20 (where C corresponds to the theoretical capacity of Li6Zn0O4) from
OCP up to 4.5 V vs, Li/Li+, the charge capacity reaches 150 mAh/g and, upon reversing the current, a part of
lithium can be reinserted in the material with a relatively high polarization; overall, the irreversible capacity was
extremely low with only 40 mAh/g (Figure 47a). The irreversible capacity could be increased by increasing the
upper potential to 4.7 V vs. Li/Li+ (Figure 47b) and 4.9 V vs. Li/Li+ (Figure 47). When reaching 4.9 V vs. Li/Li+,
the irreversible capacity is almost 400 mAh/g: however, it cannot be excluded that, at such high potential, a part
of the charge may be consumed for electrolyte oxidation as there is an increase of slope at potential higher than
4.5V vs. Li/Li+ (Figure 47c¢).

Drugi akapit na stronie 4 raportu okresowego CARBLIC

1
KOSCI

Biorac pod uwagg powyzsze wyniki LisZnQ, poddano procesowi mielenia w celu zmnigjszenia wie

ziaren i zwickszenia dyfuzji jonéw litu podczas utleniania. Po zmieleniu materiatu szerokos¢ refleksow na

7

dvfraktoeramie wzrosta, wskazujac na zmniejszenie wielkoscei krystalitow z 70 nm do 57 nm (obliczono przez
zastosowanie wzory Scherrera). Galwanostatyczne utlenianie/redukcja (przy pradzie C/20) clektrody
wykonanej 7 tego samego materiahu, jednak po procesie mielenia, w takich samych warunkach jak na ry sunku
3a (maksymalny potencjat 4.5 V wzgledem Li/Li") wykazalo pojemnos¢ tadowania na poziomie 150 mAh g'i

‘ s 5 v i A P& . 2
wzrost nieodwracalnej pojemnoéei do 60 mAh g'. Ze wzgledu na to, ze ta wartos¢ jest weiaz niska, w

dalszych eksperymentach planowane jest mieszanie LieZnQ; 2z réznymi dodatkami  zwigkszajacymi

przewodnictwo elektryczne przy zastosowaniu miyna kulowego

Pierwszy i drugi akapit na stronie 88 oraz drugi akapit na stronie 89 rozprawy doktorskiej

p. Pawla Jezowskiego

As already mentioned previously, the extraction potential should be limited to 4.5 V vs. Li/Li+ to avoid electrolyte
oxidation. Therefore, LZnO was ball milled (mixer mill Retsch MM200) for | h at a frequency of 20 Hz to reduce
the grain size and enhance the diffusion of lithium ions during the extraction. (...)

After milling, the line-width increases (see for example the inset in Figure 48 for the 101 line), which reveals a
diminishing of crystallites size. The crystallite size calculated by applying the Scherrer equation decreases from
70 nm to 57 nm after ball-milling. Additionally, the upward shift of the 101 line of 20° = 23.25 to 23.55 after
milling reveals a small decrease of the interlayer distance.

The next attempt to reduce the lithium extraction potential was to improve the electrode conductivity by ball-
milling Li6Zn04 together with the conductivity additive (...)
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Zalacznik 1 do protokotu z kontroli merytorycznej nr 83-M-KK-2020:2020

Zbieznosci opisow w raporcie CARBLIC oraz w rozprawie doktorskiej
dr inz. Pawta Jezowskiego

Pierwszy akapit na stronie 3 raportu okresowego CARBLIC

Jak wskazano w celach WP1. wstepne litowanie anod grafitowych dla kondensatorow litowo-jonowych (LIC)
powinno by¢ realizowane poprzez zastosowanie materialow zawierajacych lit o duzej pojemnosci (dodanych

do dodatniej elektrody 7z weglem aktywnym) w celu zmniejszenia martwej masy po ekstrakeji litu. Ponadto

ekstrakcja litu powinna by¢ wysoce nieodwracalna i realizowana przy mozliwie najnizszym potencjale. Na |
1 |
podstawie przegladu literaturowego wybrano trzy tlenki bogate w lit: tlenek litowo-glinowy (L;sA10,), tlenek I
itowo-cynkowy (LigZnO,) 1 tlenek litowo-cyrkonowy (LigZrO;) o wysokie] pojemnosci teorety cznej |
t wynoszacej odpowiednio 1067 mAh g, 941 mAh g~ oraz 884 mAh g'. Wymienione wyzej tlenki sg 'rnl'uw?
| dostgpne oraz proste do przygotowania przez wyzarzanie w wysokiej temperaturze, jednakze ze wzgledu !:
jir:c!i~ danych literaturowych zwiazanych z ich wiasciwosciami elektrochemicznymi, nie mozna byto

przewidzieé ich aktywnosei elektrochemiczne), zwlaszeza niecdwracalnoser procesu ekstrakeji litu. Podezas

pierwszego okresu WP1 skupilismy sig na tlenku litowo-cynkowym (LizZn0Q;).

Drugi akapit na stronie 84 rozprawy doktorskiej p. Pawla Jezowskiego

Hence, the main objective of this chapter is to look for lithiated oxides with higher lithium content in order to
enhance the proportion of AC in the composite positive electrode of LIC. On the basis of literature search
[209,210]. we suggest three lithium rich oxides: lithium aluminum oxide (Li5AlO4, LAIO), lithium zinc oxide
(Li6Zn04, LZnO ) and lithium zirconium oxide (Li8Zr06, LZrO), with high theoretical capacities of 1067 mAh/g,
941 mAh/g and 884 mA/hg, respectively. Additionally, these three oxides are composed of abundant elements and
are easy to prepare by annealing of starting materials at high temperature. However, none of these lithiated oxides
was investigated electrochemically, and it is presently impossible to predict their electrochemical activity,
especially the irreversibility of lithium extraction. As the electrochemical behavior of the three materials is very
similar, the attention will be essentially focused on lithium zinc oxide.

Drugi akapit na stronie 3 raportu okresowego CARBLIC

Tlenek LigZnQ, otrzymano przez wyzarzanie Li;0,/ZnQ (stosunek molowy 3.5) w 650 °C w powietrzu. Na |

rysunku 2 przedstawiono dyfraktogram rentgenowski otrzymanego LigZnQ. (czerwona Kkrzy ktory |
przypisano do sieci tetragonalnej (grupa przestrzenna P4,/nmc), o parametrach komorki ¢, f. v = 90,000 °, a }
2 < AD 1
4,660 A, bic=63533 A, obliczonych na podstawie metody Rietvelda. Roznica (zielona krzywa na rysunku 2) |
|

miedzy zarcjestrowanym (czerwona krzywa) a obliczonym dyfraktogramem (czarna krzywa) wskazuje na

wysoka czystosé uzyskanego materiatu

Ostatni akapit na stronie 84 rozprawy doktorskiej p. Pawla Jezowskiego

The X-ray diffractogram of the prepared lithium zinc oxide (LZn0O) is shown in Figure 44 (red curve). This diagram
could be easily indexed in the tetragonal lattice (P42/nmc space group), with cell parameters a, f, y = 90.000°, a
=4.660 A, b and ¢c = 6.533 A, calculated by Rietveld refinement with a RWP value of 5.8. These values fit well
with the parameters «, B, v = 90.000°,a=4.651 A, b and c = 6.528 A given in [211]. The green curve in Figure 44
showing the difference between the observed (red curve) and calculated (black curve) data demonstrates a good
purity of the material.
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Zalaceznik 1 do protokotu z kontroli merytorycznej nr 83-M-KK-2020:2020

Pierwszy akapit na stronie 4 raportu okresowego CARBLIC

dano przy zastosowaniu elektrod kompozytowych wykonanych z 4U% wagowych LigZ

40% wagowych wegla akrywnege (YP80F), 153% wagowych Super €65 1 5% wagowych lepiszcza |

ogniwie. w ktorym metaliczny lit stanowil przeciwelektrode/elektrode odniesienia w 1 molowym roztworze

LiPF, w EC:DMC stanowigcym elektrolit. Podczas galwanostatyczne] redukeji/utleniania elektrody przy

mnosc byta stosunkowo niska vynosia zale jwie

- zostala jednak zwickszona,

Pierwszv akapit na stronie 87 rozprawyv doktorskiej p. Pawla Jezowskiego

The reversibility of lithium extraction was studied on composite positive electrodes made of 40 wt.% of LZnO, 40
wt.% of AC 15 wt.% of Super C65 and 5 wt.% of polytetrafluoroethylene (PTFE) binder. During galvanostatic
charging/discharging of the electrode at C/20 (where C corresponds to the theoretical capacity of Li6Zn0O4) from
OCP up to 4.5 V vs. Li/Li+, the charge capacity reaches 150 mAh/g and, upon reversing the current, a part of
lithium can be reinserted in the material with a relatively high polarization; overall, the irreversible capacity was
extremely low with only 40 mAh/g (Figure 47a). The irreversible capacity could be increased by increasing the
upper potential to 4.7 V vs. Li/Li+ (Figure 47b) and 4.9 V vs. Li/Li+ (Figure 47). When reaching 4.9 V vs. Li/Li+,
the irreversible capacity is almost 400 mAh/g; however, it cannot be excluded that, at such high potential, a part
of the charge may be consumed for electrolyte oxidation as there is an increase of slope at potential higher than
4.5 V vs, Li/Li+ (Figure 47¢).

Drugi akapit na stronie 4 raportu okresowego CARBLIC

Biorge pod uwage powyzsze wyniki LizZnO, poddano procesowi mielenia w celu zmniejszenia wielkosc
ziaren 1 zwickszenia dyfuzji jondéw litu podczas utleniania. Po 1 materiatu szerokosc reflekséw na
dyfraktogramie wzrosta, wskazujac na zmnie|s )5¢1 K itdw z 70 nm do 57 nm (obliczono przez

zastosowanie wzort Scherrera). Galwanostatyczne utlenianie/redukcja (przy pradzie C/20) elektrody
wykonanej z tego samego materiatu, jednak po procesie mielenia. w takich samych warunkach jak na rysunku

3a (maksymalny potencjal 4.5 V wzgledem Li/Li") wykazato pojemnos¢ ladowania na poziomie 130 mAh gl

wzrost nieodwracalnej pojemnosci do 60 mAh g, Ze wzgledu na to, Ze ta wartos¢ jest wciaz niska, w

dalszych eksperymentach planowane jest mieszanie LiZnQO; 2z réznymi dodatkami zwigkszajgcymi

przewodnictwo elekiryczne przy zastosowaniu mityna Kuloweg

Pierwszy i drugi akapit na stronie 88 oraz drugi akapit na stronie 89 rozprawv doktorskiej

p. Pawla Jezowskiego

As already mentioned previously, the extraction potential should be limited to 4.5 V vs. Li/Li+ to avoid electrolyte
oxidation. Therefore, LZnO was ball milled (mixer mill Retsch MM200) for | h at a frequency of 20 Hz to reduce
the grain size and enhance the diffusion of lithium ions during the extraction. (...)

After milling, the line-width increases (see for example the inset in Figure 48 for the 101 line), which reveals a
diminishing of crystallites size. The crystallite size calculated by applying the Scherrer equation decreases from
70 nm to 57 nm after ball-milling. Additionally, the upward shift of the 101 line of 2©° = 23.25 to 23.55 after
milling reveals a small decrease of the interlayer distance.

The next attempt to reduce the lithium extraction potential was to improve the electrode conductivity by ball-
milling Li6Zn04 together with the conductivity additive (...)
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