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A. OCENA TEMATYKI PODJETYCH BADAN

Miniaturyzacja oraz zwigkszanie parametréw pracy urzadzen elektronicznych stawia
nowe wyzwania inzynierom. Wzrost temperatury pracy elementow elektronicznych
powyzej maksymalnych dopuszczalnych wartosci jest powodem wielu awarii. Jednym
ze sposobow poprawy odprowadzania ciepla z zagrozonych czesci do elementéw
rozpraszajacych jest stosowanie pomiedzy nimi kontaktowych materialow
termoprzewodzacych (ang. Thermal Interface Materials — TIM). Materialy te majg za
zadanie wypehi¢ szczeliny pomig¢dzy dwoma rozpatrywanymi cialami obnizajac opor
kontaktowy. Powinny tez wykazywaé satysfakcjonujace wlasciwosci cieplne,
przyczyniajac si¢ tym samym do lepszego odprowadzania ciepla z zagrozonego
elementu. Wazna jest tez ich rezystywnosé, odpornosé chemiczna, wytrzymalo$¢ na
niskie i wysokie temperatury oraz rozsadna cena. Poszukiwanie materialéw na nosniki
(macierze) oraz wypelniacze stanowi przedmiot wielu prac badawczych. Nosniki
moga by¢ wykonywane z zywicy epoksydowej, kopolimeréw pedczas gdy na nosniki
stosowa¢ mozna ceramiki (azotek glinu), metale (srebro, miedz) oraz formy wegla
(grafen). Oprécz stosowania wypelniaczy w ich podstawowej formie modyfikuje si¢
ksztalt oraz ulozenie przestrzenne czastek. Proponowane jest tez laczenie dwoch lub
wigkszej liczby substancji aktywnej w pojedynczej matrycy. Wiele probleméw nie jest
jeszcze rozwigzanych. Brakuje modeli fizycznych dla procesu degradacji TIM w
wysokich temperaturach. Wiasciwosci mechaniczne TIM pogarszaja si¢ wraz ze
zwigkszeniem udzialu nieorganicznych wypelniaczy. Brakuje modeli fizycznych
opisujgcych interakcj¢ migdzy nanoczasteczkami wypelniaczy i matrycy polimerowe;.
W roku 2022 opublikowano ponad 355 prac opisujacych badania nad materialami
termoprzewodzacymi. Podjety temat badan nalezy wiec uznaé za ambitny i
uzasadniony.



B. CHARAKTERYSTYKA PRACY

Recenzowana praca doktorska jest napisana w jezyku polskim, liczy 202 strony
i zostala podzielona na 15 rozdzialéow. Rozpoczyna si¢ od podzigkowan, streszczen w
jezyku polskim i angielskim, wykazu wazniejszych oznaczen oraz spisu tresci. Praca
konczy si¢ spisem literatury 1 zalgcznikami.

W rozdziale pierwszym zamieszczono wprowadzenie, w ktorym przedstawiono
aktualny przeglad literatury lgcznie z wybranymi pozycjami z roku 2022. Cytowane
prace opisujg znaczenie kontaktowych materialdow termo-przewodzacych oraz
zawieraja przyklady opracowanych rozwigzan. Niestety cytowane prace nie majg
wigkszego zwigzku z podjgtymi w pracy doktorskiej badaniami.

W rozdziale drugim zdefiniowano glowne cele pracy oraz najwazniejsze
zadania do wykonania.

Rozdzial trzeci zawiera opis przeprowadzonej analizy mozliwych do
wykorzystania materialow. Na macierz kompozycji termoprzewodzacej rozwazono
kopolimer etylenu i octanu winylu, zywic¢ fenolowo-formaldehydowg oraz kauczuk
silikonowy. Wybrano kauczuk silikonowy RTV-2 ze wzgledu na dobrg stabilno$¢ w
czasie homogenizacji rowniez przy wyzszych stgzeniach dodatkéw. Na substancje
aktywna rozwazono zastosowanie tlenku grafenu, nanoproszku srebra w otoczce z
polimeru naturalnego oraz mikrometryczny proszek srebra o ziarnach kulistych.
Niestety takie kompozycje degradowaly si¢ lub pojawil si¢ brak odpornosci na wodg.
Pozytywne wyniki uzyskano dla grafenu klasy technicznej, redukowanego tlenku
grafenu, nanoproszku srebra w otoczce z reszty kwasu tluszczonego,
mikrometrycznego proszku srebra o budowie ptatkowej oraz kompozytu srebrowego.

Na uwage zastuguje rozdzial czwarty. Opisano w nim prowadzone badania nad
roznymi metodami homogenizacji. Na podstawie przeprowadzonych testow wybrano
homogenizacj¢ mechaniczng dwuetapowg z wykorzystaniem automatycznego ucieraka
oraz walcowania waskoszczelinowego. Proces prowadzono tak aby utworzy¢
aglomeraty czgsteczkowe do $rednicy zastgpczej 10 mikrometréw. Niestety brakuje w
tym rozdziale nawiazania do metod opisanych w literaturze.

W kolejnych 12 rozdziatach przedstawiono badania wiasciwosci utworzonych
kompozytéw. Opis badan reologicznych zamieszczono w rozdziale 5-tym. Wyniki
analizy mikroskopowej w rozdziale 6-tym. Sprawozdanie z wyznaczania gestosci przy
wykorzystaniu dwéch metod zamieszczono w rozdziale 7-ym. Badania odpornosci na
rozpuszczalnik toulen oraz obnizone i podwyzszone temperatury opisano w rozdziale
8-ym. Kompozyty poddano dziataniu temperatury 200 °C w seriach pomiarowych po
20 godzin kazda. Wszystkie stworzone materialy termoprzewodzace uzyskaly
stabilnos¢ termiczng po 80 godzinnym wygrzewaniu w 200 °C. Cieplo wlasciwe
wyznaczone metodg kalorymetryczng dla proponowanych kompozycji przedstawiono
w rozdziale 9-tym. Dyfuzyjnos¢ cieplng proponowanych kompozytéw okreslono
zmodyfikowang metodg Parkera a wyniki badan zamieszczono w rozdziale 10-tym.
Wyznaczanie przewodno$ci cieplnej oraz kontaktowego oporu cieplnego
przedstawiono w rozdziale 11-tym. Rozdzial 12-ty zawiera opis badan odpornosci na
przebicia elektryczne.



Za najlepszy z opracowanych kontaktowych materialow termoprzewodzacych
uznano kompozyt srebrowy, ktory tworzy stabilng kompozycje z macierza kauczuku
silikonowego (RTV2). Homogenizowany kompozyt srebrowy sklada si¢ nanoproszku
z redukeji termicznej (nAg), mikroproszku platkowego (SF) oraz $ladowej ilosci
prekursora srebrowego (Pal_Ag). W rozdziale 13-tym opisano zbudowany modul
termoelektryczny przy wykorzystaniu wytypowanego materialu termoprzewodzacego.
Efektem zastosowania kompozytu srebrowego na macierzy z kauczuku silikonowego
bylo podniesienie napigcia z 90 mV do 208 mV.

Podsumowanie wynikow badan, a takze wnioski koncowe zawiera rozdzial
czternasty. Glowny cel doktoratu, ktorym bylo opracowanie konkurencyjnego
materiatu termoprzewodzacego, ktory w swoim skladzie wykorzystuje materialy
dostarczone przez partnera przemyslowego zostal zrealizowany. Dodatkowo
przedstawiono przykladowe zastosowanie opracowanego materialu jako czesci
modutu termoelektrycznego.

C. UWAGI DYSKUSYJINE

Pytania do pracy

a) W rozdzialach 5-ym do 13-ego nalezaloby poda¢ parametry stosowanych urzadzen
pomiarowych, ich zakres stosowalnosci, dokladnosé¢ oraz zamiesci¢ cytowania do
dokumentacji lub strony producenta, str. 65, str. 76, str. 90, str. 97, str. 106, str. 117,
str. 127, str. 133, str. 145.

b) Komentarz ,.odchylenie wartosci dla najmniejszej wartosci predkosci (IRPM)
wynika ze specyfikacji urzadzenia i nie wskazuje na utrat¢ stabilnosci przez
kompozycj¢™ na stronie 67 jest malo zrozumialy. Moze analiza zakresu pomiarowego i
doktadnosci urzadzenia pozwoli na wyjasnienie tego problemu?

c) Czy powtarzano pomiary? str. 73, tab. 3.

d) Aby mowic o zakresie liniowo-sprezystym nalezaloby wykonaé¢ pomiary dla kilku
naprezen, str. 75, wiersz 10.

e) Bigdne rownanie (8), str. 88.

f) Na rys. 55 oraz na rysunkach w zalaczniku nie mozna znalez¢é réznicy temperatury
probki przekraczajacej 60 K. Jak powigza¢ prezentowane rysunki z tabelami 20 i 21?2
str. 110.

g) Parametry opracowanego materialu poréwnano tylko w zakresie rezystancji ze
Zrédiem internetowym [71]. Brakuje poréwnania pozostalych zmierzonych wielkosci
(wspdlczynnika lepkosci, gestosci, ciepla whasciwego, dyfuzyjnosci, przewodnosci) do
podobnych materiatéw, ktdre opisano w dostepnej literaturze, str. 138.

h) Opis uzyskanych wynikéw z przykladowego zastosowania wytypowanego
kompozytu jest malo dokladny. Pojawiaja si¢ pytania: Jak rozgrzano plyty do
temperatury 100°C? Jak szybko chlodzily si¢ plyty? Czy rejestrowano napiecie w
czasie? Jak duze byly rozrzuty mierzonych wartosci w czasie?

1) Dlaczego w pracy nie probowano oszacowaé niepewnosci pomiarowych?

Uwagi redakcyjne
a) W pracy powinna obowigzywac¢ forma bezosobowa, str. 20, str. 24, str. 76.



b) Legenda na rysunkach 36 i 37 jest nieczytelna.

c) Jest , Najwi¢ksza" powinno by¢ . Najwigksze”, str. 75, wiersz 8.

d) Jest ,.majg charakter dwuwymiarowy” powinno by¢ ..s3 dwuwymiarowe”, str. 78,
wiersz 6.

e) ..Czgstosc™ jest raczej nazywana ,,g¢stoscia rozkladu™, str. 79, rys. 41.

f) Udzialy masowe i objgtosciowe oznaczono nietypowo jako %(m/m) oraz %(V/V),
zwykle stosuje si¢ oznaczenia literowe, str. 88.

g) Nieczytelne oznaczenie osi rzgdnych, minimalny czas 10 min nie zgadza si¢ ze
skalg na osi odcigtych, str. 100, rys. 52.

h) Oznaczenia osi na rysunkach nie sg czytelne, str. 116, rys. 57.

i) Jest .rejestracji narostu temperatury” powinno byé rejestracji wzrostu
temperatury”, str. 117, wiersz 12, podobnie na stronie 119.

J) Przydalby si¢ schemat stanowiska, str. 117.

k) Biedne powolanie na rysunek 4, str. 118, wiersz 7.

1), Brak pelnej informacji o pozycji [20], str. 151.

m) Pozycja [26] jest wieloautorska i wydana w 2007 roku, str. 152.

n) Brak daty wydania dla pozycji [42] i [43], str. 153.

0) Brak daty dost¢pu do pozycji [46], str. 154.

D. OCENA KONCOWA

W recenzowanej rozprawie Doktorant podejmuje ambitny temat opracowania
konkurencyjnego materiatu termoprzewodzacego, ktory w swoim skladzie wykorzysta
materialy dostarczone przez partnera przemystowego. W tym celu przeprowadzit On
szerokie badania eksperymentalne obejmujace analizy reologiczne, mikroskopowe,
wyznaczanie gestosci, ciepla wlasciwego, dyfuzyjnosci cieplnej, testy odpornosci na
rozpuszczalnik toulen, na obnizone i podwyzszone temperatury oraz na przebicia
elektryczne dla kilku wytypowanych materialdw. Przeprowadzone badania pozwolily
wybra¢ najlepszy material oraz wykazaly jego dobre wiasciwosci i spelnienie
wszystkich zalozonych wymagan w zakresie odpornos$ci na czynniki zewnetrzne.

Pomimo zamieszczonych uwag merytorycznych Doktorantowi udalo sie
wyciggna¢ z wykonanych badan wnioski pozwalajagce na zaproponowanie
konkurencyjnego materialu termoprzewodzacego. Na szczegdélne podkreslenie
zastuguje fakt, Ze w wyniku ocenianej pracy doktorskiej firma Helioenergia Sp. z 0.0.
przygotowuje ten materiat do produkcji. Wdrozony kompozyt bedzie stanowit osobny
produkt handlowy firmy oraz zostanie wykorzystany do produkcji modutéw
termoelektrycznych.

Mgr inz. Bartlomiej Pawlowski w ocenianej rozprawie wykazal sie szeroka
wiedzg w zakresie badan eksperymentalnych.

Biorge powyzsze pod uwage stwierdzam, ze przedstawiona praca spelnia
wymogi stawiane rozprawom doktorskim w Ustawie o stopniach i tytule naukowym i
wnioskuje do Rady Dyscypliny Inzynieria Srodowiska, Gorictwo i Energetyka
Politechniki Slaskiej o dopuszczenie j jej do publicznej obrony.

Podpisal Piotr Duda
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A. OCENA ZMIAN DOKONANYCH W PRACY OD POPRZEDNIEJ RECENZJI

Na dziewig¢ moich uwag merytorycznych oraz dziesi¢¢ redakcyjnych
w poprawionej rozprawie uwzgledniono czg¢sciowo tylko dwie:
g) Parametry opracowanego materialu poréwnano tylko w zakresie rezystancji ze
zrédlem internetowym [71]. Brakuje poréwnania pozostalych zmierzonych wielkosci
(wspolczynnika lepkosci, gestosci, ciepla wlasciwego, dyfuzyjnosci, przewodnosci)
do podobnych materialéw, ktére opisano w dost¢pnej literaturze, str. 138.
1) Dlaczego w pracy nie probowano oszacowaé niepewnosci pomiarowych?

Aktualizacje bibliografii o pozycje [62-65] opisujace zmierzone wartosci
dyfuzyjnosci cieplnej polimetakrylanu metylu (PMMA) oceniam pozytywnie. Na
rysunku 63 w poprawionej pracy przedstawiono poréwnanie zmierzonej dyfuzyjnos$ci
cieplnej dla réznych grubosci probek z wartosciami przedstawionymi w literaturze.
Niestety nie podano zmierzonej wartosci z jej niepewnoscia pomiarowa i nie
wytlumaczono na jakiej podstawie oszacowano roéznic¢ pomigdzy zmierzonymi przez
Autora 1 prezentowanymi w literaturze wartosciami na 10%.

Poprawe pracy zwigzang z wprowadzeniem oszacowania niepewnosci
pomiarowych uwazam za dobry kierunek postgpowania. Niestety w zmodyfikowanych
fragmentach pracy pojawia si¢ wiele niejasnosci. Dlaczego przy opracowaniu
niepewnosci pomiarowych nie powolano si¢ na dostgpng literatur¢ lub obowiazujace
przepisy dost¢pne na stronie internetowej Miedzynarodowego Biura Miar? Przepisy
te sa tez przettumaczone na jezyk polski i przy ich wykorzystaniu w poprawionej
wersji pracy nie byloby tylu bledéw. Wspomne tylko o kilku bigdach na stronie 204.

1) Niepewno$¢ rozszerzong uzyskujemy poprzez pomnoZenie niepewnosci
standardowej ztozonej przez wspolczynnik rozszerzenia.



2) Nie zdefiniowano wielkosci x, jezeli to jest pojedynczy pomiar to powinien
wystepowac z indeksem ..i".

3) W liczniku powinna raczej pojawi¢ si¢ suma kwadratow roznic pomiedzy
wielkoscig obserwowang i srednig.

4) Nie wiadomo jak wyznaczono niepewnos¢ typu B, powinna ona uwzgledniaé
nie tylko doktadnos¢ urzadzenia ale tez niepewnos¢ eksperymentatora.

5) Oszacowanie niepewnosci przy wykorzystaniu rownoczesnie metody typu A
(statystycznej) 1 typu B moze to prowadzi¢ do zawyzenia oszacowanych
niepewnosci.

Dodatkowo zamieszczenie tabel z przedstawionymi niepewnosciami pomiaru
na stronach 71, 92, 113 bez dodatkowych informacji miedzy innymi o dokladnosci
urzadzen, licznosciach przeprowadzonych préb budzi watpliwosci.

B. OCENA KONCOWA

Przeprowadzona poprawa pracy doktorskiej uwzglednita zaledwie dwie
z dziewigtnastu moich uwag. Pomimo przedstawionych powyzej uwag z zakresie
poczynionych zmian podtrzymuj¢ mojg wczesniejszg opini¢. Stwierdzam,
ze przedstawiona praca spelnia wymogi stawiane rozprawom doktorskim w Ustawie
o stopniach i tytule naukowym 1 wnioskuj¢ do Rady Dyscypliny Inzynieria
Srodowiska, Goérnictwo i Energetyka Politechniki Staskiej o dopuszczenie jej
do publicznej obrony.

Podpisal Piotr Duda



