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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr inz. Barttomieja Pawtowskiego

1. Podstawa i przedmiot recenzji

Recenzja rozprawy doktorskiej mgr inz. Bartlomieja Pawtowskiego pt. ,Opracowanie
nowej generacji konkurencyjnych produktow termoprzewodzacych” zostata sporzadzona na
podstawie uchwaty Rady Dyscypliny Inzynieria Srodowiska, Gérnictwo i Energetyka
Politechniki Slaskiej z dnia 20.10.2022 oraz pisma Przewodniczacego RD ISGIE PS prof. dr
hab. inz. Andrzeja Rusina z dnia 15.11.2022 i umowy o dzieto UMC/3633/2022 na wykonanie
recenzji z Dziekanem Wydziatu Inzynierii Srodowiska i Energetyki Politechniki Slaskiej prof. dr
hab. inz. Mariuszem Dudziakiem z dnia 16.11.2022.

Recenzja ma na celu m.in. ocene, czy ww. rozprawa doktorska spetnia warunki
okreslone w art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce
(Dz.U.z 2020 r. z p6zn. zm.).

2. Uktad i zawartos¢ rozprawy

Rozprawa doktorska mgr inz. Bartfomieja Pawfowskiego pt. ,Opracowanie nowej
generacji konkurencyjnych produktéw termoprzewodzacych” liczy 201 stron i zawiera
kolejno nastepujace czesci sktadowe: streszczenia w jezyku polskim i angielskim, wykaz
wazniejszych skrotow i oznaczen, spis tresci, wprowadzenie, cel i zakres pracy, 11 rozdziatéw
zawierajagcych wyniki badani, podsumowanie, wykaz literatury oraz zatgczniki. Kazdy ze
wspomnianych 11 rozdziatdw koriczy sie osobnym podsumowaniem. Zataczniki zawieraja
wyniki pomiaréw dla poszczegdlnych préobek, ktére miaty na celu wyznaczenie lepkosci,
rozktadu czgstek srebra, ciepta wtasciwego, dyfuzyjnosci. Uktad pracy nalezy uznaé za
prawidtowy. Zamieszczenie wykreséw dla wszystkich probek w zatgcznikach nie bylo
konieczne.

Terminologia

Zastosowana w pracy terminologia budzi w niektérych przypadkach zastrzezenia;
odbiega bowiem od powszechnie przyjetego nazewnictwa. Ponadto nie ma w rozprawie
konsekwencji w zastosowaniu terminologii. Osnowa nazywana jest macierzg, matryca, ttem
lub nosnikiem. Napetniacz nazywany jest dopantem, wypetniaczem, wktadem materiatowym
lub substancja aktywna. Wspotczynnik przewodzenia ciepta przewainie nazywany jest
przewodnoscig cieplng. Kompozyt nazywany jest najczesciej kompozycjg. W pracy zamiennie
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uzywane sg terminy: kontaktowy opor termiczny, kontaktowy opér cieplny, kontaktowy opdr
przeptywu ciepta i termiczny opdr kontaktowy.

3. Przeglad stanu wiedzy i zastosowana literatura

Spis literatury w ocenianej rozprawie liczy 73 pozycje, jednakze kilka z cytowanych
zrédet to dostepne na stronach internetowych producentéw instrukcje wykorzystanych w
badaniach urzadzen. Autor dokonat przegladu stanu wiedzy na podstawie dosé szerokiego
zbioru publikacji, aczkolwiek byty to gtéwnie czasopisma, monografie i rozprawy doktorskie
poswiecone elektronice i inzynierii materiatowej. Tylko jedna cytowana publikacja pochodzi z
czasopisma dedykowanego badaniom wymiany ciepta i masy (poz. [24]).

Aktualny stan wiedzy Autor przedstawit w rozdziale nr 1, tj. wprowadzeniu. Uzasadnit
konieczno$¢ minimalizacji termicznego oporu kontaktowego oraz opisat prowadzone
ostatnio badania nad udoskonaleniem materiatéw stosowanych do wypetnienia strefy
kontaktu, czyli kontaktowych materiatow termoprzewodzacych (Thermal Interface
Materials). Autor przedstawit aktualne osiggniecia i kierunki badan, zwiaszcza w zakresie
doboru i modyfikacji napetniaczy materiatéw termoprzewodzacych.

Wprowadzenie do rozprawy pozostawia jednak pewien niedosyt, poniewai nie
zdefiniowano termicznego oporu kontaktowego, nie omoéwiono wptywu réznych czynnikéw
na ten opdr oraz nie omoéwiono szerzej cech, jakimi powinny charakteryzowac sie materiaty
zmniejszajgce termiczny opor kontaktowy, czyli kontaktowe materialy termoprzewodzace
np. pasty termoprzewodzgce.

4. Cel, teza oraz zakres pracy

Recenzowana rozprawa jest tzw. doktoratem wdrozeniowym, a zatem jej tematyka
wynika z konkretnych probleméw wskazanych przez partnera przemystowego, w tym
przypadku koniecznosci opracowania nowego, konkurencyjnego kontaktowego materiatu
termoprzewodzacego na bazie komponentéw, ktérymi dysponuje partner przemystfowy, a
produkcja bedzie mozliwa przy wykorzystaniu jego urzadzen.

Autor przedstawit 5 tez rozprawy, ktdre s3 de facto celami tej pracy, a nie tezami. Sg
one nastepujace; opracowany material termoprzewodzgcy ma mieé satysfakcjonujgce
wtasciwodci termiczne, mechaniczne i elektryczne, ma byé odpornym na dziatanie
rozpuszczalnikdw oraz niskich i podwyzszonych temperatur, ma byé wykonany z materiatow,
ktdre partner przemystowy posiada w nadmiarze i nie wykorzystuje w innych produktach,
ma by¢ wykonany z wykorzystaniem infrastruktury partnera oraz ma by¢ wskazana
przyktadowa aplikacja opracowanego materiatu.

W trakcie prowadzonych prac dokonano wyboru sktadnikéw potencjalnych materiatéw
termoprzewodzacych, zbadano réine sposoby homogenizacji kompozytéw, badano rézne
wtadciwosci wyselekcjonowanych kompozytéw: wiasciwosci reologiczne, rozktad czastek
napetniacza, wtasciwosci wytrzymatosciowe, gestosé, ciepto wtasciwe, dyfuzyjnosé cieplng,
wspotczynnik przewodzenia ciepta, termiczny opdr kontaktowy, odporno$é na przebicie
elektryczne. Ostatecznie dokonano badania modutu termoelektrycznego, w ktérym
zastosowano jeden z opracowanych materiatéw termoprzewodzacych w postaci cienkiego
kompozytu z kauczukiem silikonowym jako osnowa i proszkiem srebra o zréznicowanej
frakcji w postaci napetniacza (50% wag.).



5. Ocena metod badawczych

Autor starannie wyselekcjonowat zaréwno osnowe (kauczuk silikonowy) sposréd
trzech substancji jak i 5 napetniaczy (grafen, tlenek grafenu, proszki srebra) sposréd osmiu
substancji jako materiaty do dalszych badan. Zastosowat tu m.in. analize mikroskopowg SEM
napetniaczy.

W trakcie dalszych badan Autor dokonywat prob homogenizacji mieszaniny osnowy i
napetniaczy, stosujagc metody mechaniczne i ultradzwiekowe. Najlepsze efekty uzyskano dla
homogenizacji dwuetapowej; automatycznego ucierania w moidzierzu i walcowania
waskoszczelinowego.

Przeprowadzono badania reologiczne nieutwardzonych kompozytéw z rdinym
udziatem wagowym napetniaczy. Wyznaczano wspdtczynnik lepkosci dynamicznej. Pomiary
te pozwalaly réwniez na ocene stopnia homogenizacji. Wykonano takie pomiary
pozwalajgce na wyznaczenie modutu Younga dla utwardzonych kompozytéw. Zastosowanie
napetniaczy weglowych skutkowato uzyskaniem 3-4 razy wyzszych wartosci tego modutu w
poroéwnaniu z napetniaczami srebrowymi. Autor jednak nie wskazat pozadanych wartoéci
modutu Younga w przewidywanych aplikacjach.

Autor przeprowadzit analize mikroskopowa kompozytéw w stanie nieutwardzonym i
utwardzonym, stosujgc mikroskopie cyfrowa. Pozwolito to na analize jakosciows i ilo$ciowa
rozktadu czastek napetniacza w kompozycie.

Gestos¢ kompozytow byta okreslana dwiema metodami, tj. na podstawie danych o
gestosciach i udziale sktadnikdw oraz na podstawie pomiaru masy i objetosci. Nalezy
zauwazyé, iz réznice w wynikach siegaty 20%. Wiarygodne wartosci gestosci wyznaczone
druga metoda wykorzystano do obliczeri wspotczynnika przewodzenia ciepta.

Kolejne badania przeprowadzone przez Autora polegaty na sprawdzeniu odpornosci
kompozytédw na dziatanie wysokich (250°C) temperatur, starzenie oraz dziatanie réinych
rozpuszczalnikow. Prébki kompozytéw poddano badaniom termograwimetrycznym (TGA) w
zakresie 70 - 250°C. Ubytek masy nie przekroczyt 2%. Ponadto, poddawano prébki gotowych
kompozytow oraz ich sktadnikdw wygrzewaniu przez 20 godzin w temperaturze 200°C.
Proces ten powtarzano czterokrotnie. Ubytki masy siegaty 11%. Badania starzeniowe
przeprowadzono w komorze klimatycznej, zmieniajac temperature w zakresie -40 - 100°C (56
cykli). Ubytki masy probek siegaty 10%.

Wyznaczenie wspdtczynnika przewodzenia ciepta metodg posrednia wymagato
wyznaczenia (oprocz gestosci) ciepta wiasciwego i dyfuzyjnosci cieplnej. Ciepto wiasciwe
zostato wyznaczone metodq kalorymetryczng. Zastosowanie kalorymetru DSC wykluczono,
poniewaz pomiarowi w nim podlegaja prébki miligramowe, ktére mogly nie gwarantowaé
reprezentatywnosci wiasciwosci probki wyjsciowej, o znacznie wiekszych rozmiarach.

Dyfuzyjnos¢ cieplna prébek byta poczatkowo badana za pomocg metody LFA w
urzadzeniu LFA 457 Netzsch. Ze wzgledu na degradacje prébek w wyniku impulsu
laserowego, zrezygnowano z uzycia tego urzadzenia. Warto zauwazy¢, ze zastosowanie LFA
447 Netzsch z wymuszeniem termicznym z lampy ksenonowej nie powodowafoby uszkodzen
probek. Badania dyfuzyjnoéci termicznej przeprowadzono z pomoca zmodyfikowane;
metody Parkera na oryginalnym stanowisku zbudowanym w Politechnice Slaskiej.

W rezultacie wyznaczono wspétczynniki przewodzenia ciepta dla kompozytéw przed i
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Termiczny opdr kontaktowy na styku badanych prébek i powierzchni aluminiowych
wyznaczano w wyniku pomiardow na urzadzeniu TIMMETER. Probki kompozytow miaty
grubosci od 1,5 do 2,81 mm, a obcigzenie mechaniczne prébek o wymiarach 40 x 40 mm
wynosifo 100 N. Wartosci termicznego oporu kontaktowego miescity sie w zakresie 0,002 do
0,02 m?K/W. Pozgdana bytaby pogtebiona analiza uzyskanych wynikéw.

Autor przeprowadzit badania odpornosci na przebicie elektryczne kompozytow.
Whynikato to z ich potencjalnego zastosowania. Pozytywny wynik daty kompozyty z czastkami
srebra (nAg i nAgtoSF) o udziale wagowym napetniacza nie wigkszym niz 60%.

W rezultacie powyiszych badan Autor wytypowat jeden z kompozytow, tj. kauczuk
silikonowy RTV2 jako osnowe i nAgtoSF z udziatem 50% wagowo jako napetniacz. Kompozyt
ten charakteryzuje sie ok. dwukrotnie wigkszym wspédtczynnikiem przewodzenia ciepta i ok.
dwukrotnie mniejszym termicznym oporem kontaktowym w poréwnaniu z czystg osnowa.
Ponadto, jest odporny na dziatanie rdznych rozpuszczalnikéw, dziatanie niskich i
podwyzszonych temperatur oraz ma dobre witasciwosci mechaniczne. Wybrany kompozyt
zastosowano w konstrukcji modutu termoelektrycznego. Przeprowadzone badania wykazaty
ponad dwukrotny wzrost SEM generowanej w takim module. Wartosciowym uzupetnieniem
tych badan bytoby wyjasnienie mechanizmu wzrostu SEM.

6. Ocena wynikéw badan i ich zastosowania praktycznego

Badaniom podlegato 16 kompozytéw z réinymi napetniaczami i rézng ich zawartosciag
wagowa, jak tez czysta osnowa. Autor przeprowadzit wszechstronne badania wtasciwosci
tych materiatdw, majac na uwadze kluczowe cechy, ktére warunkowaty ich praktyczne
zastosowania. Odpowiednio zostaty dobrane metody badawcze, aczkolwiek w niektorych
przypadkach (wyznaczenie wspdtczynnika przewodzenia ciepta) moina byto rozwazyé
metody alternatywne. Autor wykazat, iz zastosowanie wyselekcjonowanego w wyniku badan
kompozytu w module termoelektrycznym znaczaco zwiekszyto generowane napigcie. Nalezy
jednak zauwazy¢, ze sprawnos¢ generatora termoelektrycznego zalezy m.in. od réznicy
temperatur strony gorgcej i zimnej, zatem celowe jest doprowadzanie ciepta do generatora
przy mozliwie wysokiej temperaturze. Z uzyskanych w pracy wynikéw mozna wnioskowad, iz
maksymalna temperatura pracy wyselekcjonowanego kompozytu nie powinna przekraczad
200°C.

7. Uwagi krytyczne

e Autor we wprowadzeniu wskazuje na ,efektywne odprowadzenie nadmiernego
ciepta z elementéw zagrozonych” (str. 12) lub ,intensyfikacje procesu przewodzenia
ciepta z elementu nadmiernie zagrozonego” (str. 14) jako cel zastosowania
kontaktowych materiatéw termoprzewodzacych. Nalezy jedna zaznaczy¢, ze dla danej
gestosci strumienia ciepta wzrost termicznego oporu kontaktowego powoduje wzrost
uskoku temperatury na powierzchni kontaktu i wzrost maksymalnej temperatury, co
jest przyczyna wielu awarii (co zauwaza Autor na str. 11).

e W pracy badano kompozyty z duzg zawartoscig napetniaczy, tj. od 40 do 70% (wag.).
By¢ moze mniejsza zawartos¢ napetniaczy databy w rezultacie zadawalajgce wyniki,
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zarowno w kompozytach, ktére odrzucono, jak i wybrano do praktycznego
zastosowania.

W pracy nie ma informacji o ilosci badanych prébek dla danej wersji kompozytu (czy
badano tylko pojedyncze prébki?) lub ilosci pomiaréw wykonanych dla jednej prébki
oraz nie dokonano zadnej analizy btedéw. Uwaga ta odnosi sie praktycznie do
wszystkich  prezentowanych  wynikéw badan. Jedynie badania modufu
termoelektrycznego powtdrzono 10-krotnie.

Na stronie nr 132 Autor pisze: ,Dodatkowo, dla dodatku nAgtoSF stezenia powyzej
50% wt. wykazujg sie brakiem stabilnosci oraz zaburzonymi wartosciami pomiaru
kontaktowego oporu cieplnego. W przypadku tego dodatku nie wykazano
jednoznacznej tendencji wzrostowej lub spadkowej, zarédwno w kwestii
kontaktowego oporu cieplnego, jak i przewodnosci cieplnej prébek.” W pierwszym
zdaniu mozna sie jedynie domyslaé o co chodzi Autorowi. Drugie zdanie potwierdza,
ze konieczne bylo wykonanie wiekszej ilosci badan dla tego kompozytu (wiecej
probek i wiecej powtdrzen), zwtaszcza, ze zostat on ostatecznie wybrany do
praktycznych aplikacji.

Wspotczynnik przewodzenia ciepta mogt zostaé wyznaczony bezposrednio w
urzgdzeniu TIMMETER, ktdre wykorzystano tylko do wyznaczenia termicznego oporu
kontaktowego lub w aparacie Poensgena. Nalezy oczekiwaé mniejszego btedu z jakim
wyznaczony bytby ten wspdtczynnik niz w przypadku metody posrednie;.
Zastosowanie metod bezposrednich pozwolitoby na sprawdzenie wplywu grubosci
kompozytow na ich wspétczynnik przewodzenia ciepta.

Opis badan termicznego oporu kontaktowego jest niewystarczajacy, a rys. 62 nic nie
wnosi. Przywotany patent nr 238631 nie opisuje sposobu wyznaczenia termicznego
oporu kontaktowego. Nie podano parametrow chropowatosci (ewentualnie
falistosci) powierzchni kontaktu blokéw aluminiowych, ani nie zmierzono
termicznego oporu kontaktowego w funkcji naciskdw. Czy naciski 0,0625 MPa, jakie
zastosowano podczas pomiaréw, s3 typowa wartosciag w zastosowaniach w
elektronice?

Nie przeprowadzono badan termicznego oporu dla réznych temperatur w strefie
kontaktu. Z opisu pomiaréw mozna wnioskowaé, ze badania przeprowadzono tylko
dla sredniej temperatury 50°C.

Odpornosc na przebicia elektryczne badano tylko dla jednej grubosci danego
kompozytu. Z czego wynikata ta grubosé? Skoro to badanie wykluczylo zastosowanie
wigkszosci kompozytdw, to czy nie nalezatlo wykonaé je na wczedniejszym etapie
badan lub zastosowac mniejsze udziaty wagowe napetniaczy?

Uktad pomiarowy do badari modutu termoelektrycznego miat radiator umieszczony
od strony spodniej. Jaki byt zatem sens zastosowania radiatora, jezeli konwekcyjny
odbior ciepta z jego powierzchni byt znaczaco utrudniony? Budowa tego ukfadu nie
zapewnia powtarzalnosci warunkéw pomiardw, tj. temperatur strony goracej i zimnej
modutu (generatora) termoelektrycznego.

W tabelach 28 i 32 podano wartosci ,oporu cieplnego”. Nalezato uiy¢ terminu
~termiczny opor kontaktowy”, aby unikna¢ niejasnosci, czy nie jest to opdr cieplny
kompozytowej ptytki. Nie podano dla jakiej temperatury wyznaczono wtasciwosci
wybranego kompozytu podane w tabeli 32. Gesto$¢ powinna mie¢ miano kg/m3.

W przypadku cytowan Autor czesto podaje nazwisko autora publikacji, bez podania

numeru w spisie literatury, co utrudnia odszukanie danej pozyciji. 2 )
5 /



8. Ocena rozprawy i wnioski kohcowe

Recenzowana rozprawa doktorska prezentuje ogdlng wiedze teoretyczng Autora w
dyscyplinie Inzynieria Srodowiska, Gérnictwo i Energetyka, a takze w dyscyplinie Inzynieria
Materiatowa. Mgr inz. Bartfomiej Pawfowski opracowat i wytworzyt nowy, oryginalny
material termoprzewodzacy, spetniajgcy okreslone wymagania z zakresu wymiany ciepta.
Wymagato to jednocze$nie rozwigzania szeregu probleméw dotyczgcych inzynierii
materiatowej. Autor recenzowanej rozprawy wykazat umiejetno$¢ samodzielnego
prowadzenia pracy naukowej, rozwigzywania probleméw zwigzanych z badaniami
eksperymentalnymi i interpretacji wynikow. Nalezy podkreslié, ze przedmiotem
recenzowanej rozprawy doktorskiej s badania majace na celu opracowanie nowego
materiatlu termoprzewodzacego na potrzeby partnera przemystowego, co odpowiada
jednemu z zapisow art. 187 Ustawy ,Przedmiotem rozprawy doktorskiej jest oryginalne
rozwigzanie problemu naukowego, oryginalne rozwigzanie w zakresie zastosowania wynikéw
wtasnych badani naukowych w sferze gospodarczej lub spotecznej albo oryginalne dokonanie
artystyczne.”

Biorgc pod uwage powyisze wnioski, rozprawa doktorska mgr inz. Bartfomieja
Pawtowskiego pt. ,Opracowanie nowej generacji konkurencyjnych produktéw
termoprzewodzacych” spetnia warunki okreslone w art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r.
Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz.U. z 2020 r. z pdin. zm.). Wnosze zatem o
dopuszczenie recenzowanej rozprawy do publicznej obrony.
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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr inz. Barttomieja Pawtowskiego

1. Podstawa i przedmiot recenzji

Pierwsza recenzja rozprawy doktorskiej mgr inz. Bartlomieja Pawlowskiego pt.
»,Opracowanie nowej generacji konkurencyjnych produktéw termoprzewodzacych” zostata
sporzadzona na podstawie uchwaty Rady Dyscypliny Inzynieria Srodowiska, Gérnictwo i
Energetyka Politechniki Slgskiej z dnia 20.10.2022 oraz pisma Przewodniczacego RD ISGIE PS
prof. dr hab. inz. Andrzeja Rusina z dnia 15.11.2022 i umowy o dzieto UMC/3633/2022 na
wykonanie recenzji z Dziekanem Wydziatu Inzynierii Srodowiska i Energetyki Politechniki
Slaskiej prof. dr hab. inz. Mariuszem Dudziakiem z dnia 16.11.2022.

Jeden z recenzentow rozprawy doktorskiej mgr inz. Barttomieja Pawtowskiego, prof. dr
hab. ini. Janusz Zmywaczyk, zaigdat poprawy i ponownej recenzji ww. pracy. Rada
Dyscypliny Inzynieria Srodowiska, Gérnictwo i Energetyka Politechniki Slaskiej wyrazita zgode
na poprawienie rozprawy przez doktoranta. Poprawiong rozprawe wraz z pismem
Przewodniczacego RD ISGIE PS prof. dr hab. inz. Andrzeja Rusina z dnia 17.07.2023
otrzymatem 25.07.2023.

Recenzja ma na celu m.in. ocene, czy ww. rozprawa doktorska spetnia warunki
okreslone w art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r. Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce
(Dz.U.z 2020 r. z pdin. zm.).

2. Uktad i zawartos¢ rozprawy

Poprawiona rozprawa doktorska mgr inz. Barttomieja Pawtowskiego pt. ,,Opracowanie
nowej generacji konkurencyjnych produktéw termoprzewodzacych” liczy 209 stron i zawiera
kolejno nastepujace czesci sktadowe: streszczenia w jezyku polskim i angielskim, wykaz
wazniejszych skrotow i oznaczen, spis treéci, wprowadzenie, cel i zakres pracy, 13 rozdziatow
zawierajacych wyniki badan, podsumowanie, wykaz literatury oraz zataczniki. Kazdy ze
wspomnianych 13 rozdziatéw koriczy sie osobnym podsumowaniem. Zatgczniki zawierajg
wyniki pomiaréw dla poszczegélnych probek, ktére miaty na celu wyznaczenie lepkosci,
rozktadu czastek srebra, ciepta wiasciwego, dyfuzyjnoséci oraz zaleinosci do obliczen
niepewnosci pomiarowych. Uktad pracy nalezy uzna¢ za prawidtowy. Zamieszczenie

wykreséw dla wszystkich prébek w zatgcznikach nie byto konieczne.



Zmiany wprowadzone w rozprawie po pierwszych recenzjach

Doktorant wprowadzit w rozprawie zmiany zadane przez recenzenta — prof. Janusza
Zmywaczyka, tj. przeprowadzit i opisat wyniki walidacji metod pomiaru ciepta wtasciwego i
dyfuzyjnosci cieplnej, podat niepewnosci pomiaru wszystkich mierzonych wielkosci, uzupetnit
nieznacznie bibliografie i dodat zatgcznik ze wzorami na niepewnosci pomiardw
poszczegolnych wielkosci.

Zdumiewa fakt, iz Doktorant w ciggu pot roku od pierwszych recenzji, majac mozliwosé
poprawienia pracy, nie uwzglednit innych uwag recenzentéw, zarowno merytorycznych, jak i
edytorskich. Szereg watpliwosci nie zostato wyjasnionych. Co wiecej, pojawity sie nowe
(gtownie zwigzane z niepewnosciami pomiardw), stawiajgce pod znakiem zapytania wartos¢
naukowag rozprawy.

Terminologia

Zastosowana w pracy terminologia budzi w niektorych przypadkach zastrzezenia;
odbiega bowiem od powszechnie przyjetego nazewnictwa. Ponadto, nie ma w rozprawie
konsekwencji w zastosowaniu terminologii. Osnowa nazywana jest macierzg, matryca, ttem
lub nosnikiem. Napetniacz nazywany jest dopantem, wypetniaczem, wktadem materiatowym
lub substancjg aktywna. Wspodtczynnik przewodzenia ciepta przewaznie nazywany jest
przewodnoscia cieplna. Kompozyt nazywany jest najczesdciej kompozycjg. W pracy zamiennie
uzywane s terminy: kontaktowy opor termiczny, kontaktowy opér cieplny, kontaktowy opér
przeptywu ciepfa i termiczny opér kontaktowy.

3. Przeglad stanu wiedzy i wykorzystana literatura

Spis literatury w ocenianej rozprawie liczy 76 pozycji, jednakze kilka z cytowanych
Zrodet to dostgpne na stronach internetowych producentéw instrukcje wykorzystanych w
badaniach urzadzen. Autor dokonat przegladu stanu wiedzy na podstawie dosé szerokiego
zbioru publikacji, aczkolwiek byty to gtdéwnie czasopisma, monografie i rozprawy doktorskie
poswigcone elektronice i inzynierii materialowej. Razi niestaranny opis danych
bibliograficznych cytowanych publikacji.

Aktualny stan wiedzy Autor przedstawit w rozdziale nr 1, tj. wprowadzeniu. Uzasadnit
koniecznos¢ minimalizacji termicznego oporu kontaktowego oraz opisat prowadzone
ostatnio badania nad udoskonaleniem materiatéw stosowanych do wypetnienia strefy
kontaktu, czyli kontaktowych materiatéw termoprzewodzacych (Thermal Interface
Materials). Autor przedstawit aktualne osiggniecia i kierunki badan, zwtaszcza w zakresie
doboru i modyfikacji napetniaczy materiatéw termoprzewodzacych.

Wprowadzenie do rozprawy pozostawia jednak pewien niedosyt, poniewaz nie
zdefiniowano termicznego oporu kontaktowego, nie oméwiono wptywu réznych czynnikéw
na ten opor oraz nie omowiono szerzej cech, jakimi powinny charakteryzowac sie materiaty
zmniejszajgce termiczny opor kontaktowy, czyli kontaktowe materiaty termoprzewodzgce
np. pasty termoprzewodzace.
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4. Cel, teza oraz zakres pracy

Recenzowana rozprawa jest tzw. doktoratem wdrozeniowym, a zatem jej tematyka
wynika z konkretnych probleméw wskazanych przez partnera przemystowego, w tym
przypadku koniecznosci opracowania nowego, konkurencyjnego kontaktowego materiatu
termoprzewodzgcego na bazie komponentdw, ktérymi dysponuje partner przemystowy, a
produkcja bedzie mozliwa przy wykorzystaniu jego urzadzen.

Autor przedstawit 5 tez rozprawy, ktdre sg de facto celami tej pracy, a nie tezami. Sa
one nastepujace; opracowany materiat termoprzewodzacy ma mie¢ satysfakcjonujgce
wilasciwosci termiczne, mechaniczne i elektryczne, ma byé odpornym na dziatanie
rozpuszczalnikéw oraz niskich i podwyzszonych temperatur, ma by¢ wykonany z materiatow,
ktore partner przemystowy posiada w nadmiarze i nie wykorzystuje w innych produktach,
ma by¢ wykonany z wykorzystaniem infrastruktury partnera oraz ma byé¢ wskazana
przyktadowa aplikacja opracowanego materiatu.

W trakcie prowadzonych prac dokonano wyboru sktadnikéw potencjalnych materiatéw
termoprzewodzacych, zbadano réine sposoby homogenizacji kompozytéw, badano rdzne
wiasciwosci wyselekcjonowanych kompozytow: wiasciwosci reologiczne, rozktad czastek
napetniacza, wtasciwosci wytrzymatosciowe, gestosé, ciepto wtasciwe, dyfuzyjnosé cieplng,
wspotczynnik przewodzenia ciepta, termiczny opér kontaktowy, odpornos¢ na przebicie
elektryczne. Ostatecznie przeprowadzono wstepne badania modutu termoelektrycznego, w
ktérym zastosowano jeden z opracowanych materialéw termoprzewodzacych w postaci
cienkiego kompozytu z kauczukiem silikonowym jako osnowa i napetniacza w postaci
proszku srebra o zroznicowanej frakcji (50% wag.).

5. Ocena metod badawczych

Autor starannie wyselekcjonowat zaréwno osnowe (kauczuk silikonowy) sposréd
trzech substancji jak i 5 napetniaczy (grafen, tlenek grafenu, proszki srebra) sposrod oémiu
substancji jako materiaty do dalszych badan. Zastosowat tu m.in. analize mikroskopowg SEM
napetniaczy.

W trakcie dalszych badarii Autor dokonywat préb homogenizacji mieszaniny osnowy i
napetniaczy, stosujgc metody mechaniczne i ultradzwiekowe. Najlepsze efekty uzyskano dla
homogenizacji dwuetapowej; automatycznego ucierania w mozdzierzu i walcowania
waskoszczelinowego.

Przeprowadzono badania reologiczne nieutwardzonych kompozytéw z réinym
udziatem wagowym napetniaczy. Wyznaczano wspétczynnik lepkosci dynamicznej. Pomiary
te pozwalaty rowniez na oceng stopnia homogenizacji. Wykonano takie pomiary
pozwalajace na wyznaczenie modutu Younga dla utwardzonych kompozytéw. Zastosowanie
napetniaczy weglowych skutkowato uzyskaniem 3-4 razy wyzszych wartosci tego modutu w
poréwnaniu z napetniaczami srebrowymi. Autor jednak nie wskazat pozgdanych wartosci
modutu Younga w przewidywanych aplikacjach.

Autor przeprowadzit analizg mikroskopowg kompozytéw w stanie nieutwardzonym i
utwardzonym, stosujgc mikroskopie cyfrowa. Pozwolito to na analize jakosciows i ilosciowa
rozktadu czastek napetniacza w kompozycie.

Gestos¢ kompozytéw byta okreslana dwiema metodami, tj. na podstawie danych o
gestosciach i udziale sktadnikéw oraz na podstawie pomiaru masy i objetosci. Bardziej
wiarygodne wartosci gestosci wyznaczone drugg metoda wykorzystano do obliczen
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wspotczynnika przewodzenia ciepfa. Nalezy zauwazy¢, ze niepewnos$¢ pomiaru wynosita od
11,2 do 22,6%!

Kolejne badania przeprowadzone przez Autora polegaty na sprawdzeniu odpornosci
kompozytow na dziatanie wysokich (250°C) temperatur, starzenie oraz dziatanie réznych
rozpuszczalnikdw. Probki kompozytéw poddano badaniom termograwimetrycznym (TGA) w
zakresie 50 - 250°C. Ubytek masy nie przekroczyt 2%. Ponadto, poddawano prébki gotowych
kompozytéw oraz ich sktadnikéw wygrzewaniu przez 20 godzin w temperaturze 200°C.
Proces ten powtarzano czterokrotnie. Ubytki masy siegaly 11%. Badania starzeniowe
przeprowadzono w komorze klimatycznej, zmieniajac temperature w zakresie -40 - 100°C (56
cykli). Ubytki masy prébek siegaty 10%.

Wyznaczenie wspoéiczynnika przewodzenia ciepta metodg posrednia wymagato
wyznaczenia (oprécz gestosci) ciepta wiasciwego i dyfuzyjnosci cieplnej. Ciepfo wtasciwe
zostato wyznaczone metodg kalorymetryczng. Zastosowanie kalorymetru DSC wykluczono,
poniewaz pomiarowi w nim podlegaja probki miligramowe, ktére mogty nie gwarantowaé
reprezentatywnosci wtasciwosci probki wyjsciowej, o znacznie wiekszych rozmiarach.

Dyfuzyjnos¢ cieplna prébek byta poczatkowo badana za pomocg metody LFA w
urzadzeniu LFA 457 Netzsch. Ze wzgledu na degradacje prébek w wyniku impulsu
laserowego, zrezygnowano z uzycia tego urzadzenia. Warto zauwazy<, ze zastosowanie LFA
447 Netzsch z wymuszeniem termicznym z lampy ksenonowe] nie powodowatoby uszkodzen
prébek. Badania dyfuzyjnodci termicznej przeprowadzono z pomoca zmodyfikowanej
metody Parkera na oryginalnym stanowisku zbudowanym w Politechnice Slgskiej.

W rezultacie wyznaczono wspdtczynniki przewodzenia ciepta dla kompozytéw przed i
po starzeniu.

Termiczny op6r kontaktowy pomiedzy blokami aluminiowymi oddzielonymi badanymi
kompozytami wyznaczano w wyniku pomiaréw na urzadzeniu TIMMETER. Prébki
kompozytéw mialy grubosci od 1,5 do 2,81 mm, a obcigzienie mechaniczne probek o
wymiarach 40 x 40 mm wynosito 100 N. Wartosci termicznego oporu kontaktowego miescity
sig w zakresie 0,002 do 0,02 m?K/W. Pozadana bylaby pogtebiona analiza uzyskanych
wynikow,

Autor przeprowadzit badania odpornosci na przebicie elektryczne kompozytdw.
Whynikato to z ich potencjalnego zastosowania. Pozytywny wynik daty kompozyty z czgstkami
srebra (nAg i nAgtoSF) o udziale wagowym napetniacza nie wiekszym niz 60%.

W rezultacie powyiszych badan Autor wytypowat jeden z kompozytéw, tj. kauczuk
silikonowy RTV2 jako osnowe i nAgtoSF z udziatem 50% wagowo jako napetniacz. Kompozyt
ten charakteryzuje sie ok. dwukrotnie wiekszym wspétczynnikiem przewodzenia ciepta i ok.
dwukrotnie mniejszym termicznym oporem kontaktowym w poréwnaniu z czysta osnowa.
Ponadto, jest odporny na dziatanie réinych rozpuszczalnikdéw, dziatanie niskich i
podwyzszonych temperatur oraz ma dobre wlasciwosci mechaniczne. Wybrany kompozyt
zastosowano w konstrukcji modutu termoelektrycznego. Przeprowadzone badania wykazaty
ponad dwukrotny wzrost SEM generowanej w takim module. Wartoéciowym uzupetnieniem
tych badan byloby wyjasnienie mechanizmu wzrostu SEM.

6. Ocena wynikéw badarn i ich zastosowania praktycznego

Badaniom podlegato 16 kompozytdw z réznymi napetniaczami i rézna ich zawartoscia
wagowa, jak tez czysta osnowa. Autor przeprowadzit wszechstronne badania wtasciwosci
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tych materiatéw, majgc na uwadze kluczowe cechy, ktére warunkowaty ich wytworzenie i
praktyczne zastosowania. Zostaly zastosowane odpowiednie metody badawcze, aczkolwiek
w niektorych przypadkach (wyznaczenie wspétczynnika przewodzenia ciepta) moina byto
rozwazy¢ metody alternatywne (np. aparat Poensgena). Duze niepewnosci pomiaru w czesci
badan powinny skutkowa¢ wyborem innych metod lub poglebiong analizg przyczyn takich
rezultatow. Autor wykazat, iz zastosowanie wyselekcjonowanego w wyniku badan
kompozytu w module termoelektrycznym znaczaco zwiekszyto generowane napiecie. Nalezy
jednak zauwazy¢, ze sprawnos$¢ generatora termoelektrycznego zalezy m.in. od réinicy
temperatur strony goracej i zimnej, zatem celowe jest doprowadzanie ciepta do generatora
przy mozliwie wysokiej temperaturze. Z uzyskanych w pracy wynikéw mozna wnioskowa, iz
maksymalna temperatura pracy rekomendowanego kompozytu nie powinna przekraczac
200°C. Wyselekcjonowany kompozyt charakteryzuje sie bardzo duzym termicznym oporem
kontaktowym. Nie przeprowadzono pomiaréw tego oporu dla cieriszych warstw tego
kompozytu.

7. Uwagi krytyczne

® Autor we wprowadzeniu wskazuje na ,efektywne odprowadzenie nadmiernego
ciepta z elementéw zagrozonych” (str. 12) lub ,intensyfikacje procesu przewodzenia
ciepta z elementu nadmiernie zagrozonego” (str. 14) jako cel zastosowania
kontaktowych materiatéw termoprzewodzacych. Nalezy jedna zaznaczyé, ze dla danej
gestosci strumienia ciepta wzrost termicznego oporu kontaktowego powoduje wzrost
uskoku temperatury na powierzchni kontaktu i wzrost maksymalnej temperatury, co
jest przyczyng wielu awarii (co zauwaza Autor na str. 11).

e W pracy badano kompozyty z duzg zawartoscig napetniaczy, tj. od 40 do 70% (wag.).
By¢ moze mniejsza zawarto$¢ napetniaczy databy w rezultacie zadawalajace wyniki,
zarbwno w kompozytach, ktére odrzucono, jak i wybrano do praktycznego
zastosowania.

e W pracy nie ma informacji o ilosci badanych prdobek dla danej wersji kompozytu (czy
badano tylko pojedyncze prébki?) lub ilosci pomiaréw wykonanych dla jednej prébki.
Uwaga ta odnosi sie praktycznie do wszystkich prezentowanych wynikéw badan.
Jedynie pokazowe badania modutu termoelektrycznego powtdrzono 10-krotnie.

e Na stronie nr 132 Autor pisze: ,Dodatkowo, dla dodatku nAgtoSF stezenia powyzej
50% wt. wykazujg sie brakiem stabilnosci oraz zaburzonymi wartosciami pomiaru
kontaktowego oporu cieplnego. W przypadku tego dodatku nie wykazano
jednoznacznej tendencji wzrostowej lub spadkowej, zaréwno w kwestii
kontaktowego oporu cieplnego, jak i przewodnosci cieplnej prébek.” W pierwszym
zdaniu mozna sie jedynie domyslac o co chodzi Autorowi. Drugie zdanie potwierdza,
ze konieczne byto wykonanie wiekszej ilosci badan dla tego kompozytu (wiecej
probek i wiecej powtdrzen), zwilaszcza, ze zostal on ostatecznie wybrany do
praktycznych aplikacji.

* Wspotczynnik przewodzenia ciepta mogt zostaé wyznaczony bezposrednio w
urzadzeniu TIMMETER, ktére wykorzystano tylko do wyznaczenia termicznego oporu
kontaktowego lub w aparacie Poensgena. Nalezy oczekiwaé mniejszego btedu z jakim
wyznaczony bytby ten wspdtczynnik niz w przypadku metody posredniej.
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Zastosowanie metod bezposrednich pozwolitoby na sprawdzenie wptywu grubosci
kompozytow na ich wspotczynnik przewodzenia ciepta.

Opis badan termicznego oporu kontaktowego jest niewystarczajacy, a rys. 64 nic nie
wnosi. Przywotany patent nr 238631 nie opisuje sposobu wyznaczenia termicznego
oporu kontaktowego. Nie podano parametréow chropowatosci (ewentualnie falistosci
i btedu ksztattu) powierzchni kontaktu blokéw aluminiowych, ani nie zmierzono
termicznego oporu kontaktowego w funkcji naciskéw. Czy naciski 0,0625 MPa, jakie
zastosowano podczas pomiardw, s3 typows wartoscia w zastosowaniach w
elektronice?

Nie przeprowadzono badar termicznego oporu dla réznych temperatur w strefie
kontaktu. Z opisu pomiaréw mozna wnioskowaé, 7ze badania przeprowadzono tylko
dla sredniej temperatury 50°C.

Odpornos¢ na przebicia elektryczne badano tylko dla jednej grubosci danego
kompozytu. Z czego wynikata ta grubos¢? Skoro to badanie wykluczyto zastosowanie
wiekszosci kompozytéw, to czy nie nalezato wykonaé je na wczesniejszym etapie
badan lub zastosowa¢ mniejsze udziaty wagowe napetniaczy?

Uktad pomiarowy do badarn modutu termoelektrycznego miat radiator umieszczony
od strony spodniej. Jaki byt zatem sens zastosowania radiatora, jezeli konwekcyjny
odbior ciepta z jego powierzchni byt znaczgco utrudniony? Budowa tego ukfadu nie
zapewnia powtarzalnosci warunkéw pomiardw, tj. temperatur strony gorgcej i zimnej
modutu (generatora) termoelektrycznego. Prezentowane badanie miato cechy
pokazu popularnonaukowego.

W tabelach 28 i 32 uwzgledniono tylko jedng moja uwage, dotyczaca jednoznacznej
terminologii; uzyto terminu ,kontaktowy opdr cieplny” zamiast ,opér cieplny”. Nie
podano jednak dla jakiej temperatury wyznaczono wiasciwoéci wybranego
kompozytu podane w tabeli 32. Nie poprawiono miana gestosci. Gesto$é¢ powinna
mieé miano kg/m3.

Autor nie uzasadnia, dlaczego opracowany kompozyt jest ,konkurencyjny”, nie
porownuje tego materiatu z dostepnymi produktami komercyjnymi. Nalezy zwrdci¢
uwage na bardzo duzg warto$¢ zmierzonego termicznego oporu kontaktowego, tj.
7,98:10° m2-K/W.

Wyjasnienia wymaga niepewno$¢ pomiaru modutu Younga, ktéra wynosi od 9,3 do
160% (dla G 40% E = 28,036 MPa, a niepewno$¢ wynosi 34 MPa; dla RGO 60% E =
39,875 MPa, a niepewnos¢ 64 MPa). Jaka jest przyczyna tak duzych réinic? Jaka
wartos¢ majg wyniki uzyskane z tak duzg niepewnoscig?

Z czego wynika duza niepewnos$¢ pomiaru gestosci? Wynosita ona od 11,2 do 22,6%!
Niepewnosci pomiaru ciepta wiasciwego wynosity od 8,6 do 21,4%, a niepewnosci
wyznaczenia dyfuzyjnosci cieplnej od 0,7 do 1,2%. Niepewno$é pomiaru
wspotczynnika przewodzenia ciepta (jako iloczynu gestosci, ciepta wlasciwego i
dyfuzyjnosci cieplnej) wynosita od 15,4 do 30,6%. Czy nie nalezato wyznaczy¢ ten
wspotczynnik inng metoda?

Powazne watpliwosci budzi wyznaczenie niepewnosci pomiaru kontaktowego oporu
cieplnego {podany jest tylko ogdiny wzor w zataczniku; str. 208) oraz podane w tabeli
nr 28 wartosci. Dla przyktadu: dla nAg 40% opér kontaktowy to 2,00-102 m2-K/W,
niepewnos¢ pomiaru to 1,9-10°% m?K/W, dla nAg 50% opér kontaktowy to 1,05-102
m*K/W, niepewnos¢ pomiaru to 1,2-103 m2-K/W, dla nAg 60% opér kontaktowy to
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7,15:10° m%-K/W, niepewnosé pomiaru to 2,1-10° m%K/W. Réznice w niepewnosci
pomiaru siegaja 5 rzedow wielkoscill!l

e W przypadku cytowan Autor czesto podaje nazwisko autora publikacji, bez podania
numeru w spisie literatury, co utrudnia odszukanie danej pozycji. W wielu
przypadkach brakuje petnych danych bibliograficznych.

8. Ocena rozprawy i wnioski koricowe

Recenzowana rozprawa doktorska prezentuje ogdlng wiedze teoretyczng Autora w
dyscyplinie Inzynieria Srodowiska, Gérnictwo i Energetyka, a takze w dyscyplinie Inzynieria
Materiatowa. Mgr inz. Bartlomiej Pawtowski opracowat i wytworzyl nowy, oryginalny
material termoprzewodzacy, spetniajacy okreslone wymagania uzytkowe. Wymagato to
jednoczesnie rozwigzania szeregu probleméw dotyczgeych inzynierii materiatowej. Autor
recenzowanej rozprawy wykazat umiejgtno$¢ samodzielnego prowadzenia pracy naukowe;j,
rozwigzywania probleméw zwigzanych z badaniami eksperymentalnymi i interpretacji
wynikow. Nalezy podkresli¢, ze przedmiotem recenzowanej rozprawy doktorskiej sg badania
majace na celu opracowanie nowego materiatu termoprzewodzgcego na potrzeby partnera
przemystowego, co odpowiada jednemu z zapiséw art. 187 Ustawy ,Przedmiotem rozprawy
doktorskiej jest oryginalne rozwigzanie problemu naukowego, oryginalne rozwiagzanie w
zakresie zastosowania wynikéw wiasnych badan naukowych w sferze gospodarczej lub
spotfecznej albo oryginalne dokonanie artystyczne.”

Biorgc pod uwage powyzisze wnioski, rozprawa doktorska mgr inz. Barttomieja
Pawtowskiego pt. ,Opracowanie nowej generacji konkurencyjnych produktéw
termoprzewodzacych” spetnia warunki okreslone w art. 187 ustawy z dnia 20 lipca 2018 r.
Prawo o szkolnictwie wyzszym i nauce (Dz.U. z 2020 r. z pdin. zm.). Wnosze zatem o
dopuszczenie recenzowanej rozprawy do publicznej obrony.



