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Recenzja rozprawy doktorskiej mgr inz. Barttomieja Pawtowskiego

1. Podstawa i przedmiot recenzji

Recenzja rozprawy doktorskiej mgr inz. Bartfomieja Pawfowskiego pt. ,,Opracowanie
nowej generacji konkurencyjnych produktéw termoprzewodzgcych” zostata sporzadzona na
podstawie uchwaty Rady Dyscypliny Inzynieria Srodowiska, Goérnictwo i Energetyka
Politechniki Slaskiej z dnia 20.10.2022 oraz pisma Przewodniczacego RD ISGIiE 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 pézn. zm.).

2. Uktad i zawartos¢ rozprawy

Rozprawa doktorska mgr inz. Barttomieja Pawtowskiego pt. ,Opracowanie nowej
generacji konkurencyjnych produktéw termoprzewodzacych” liczy 201 stron i zawiera
kolejno nastepujace czesci sktadowe: streszczenia w jezyku polskim i angielskim, wykaz
wazniejszych skrétéw i oznaczen, spis tresci, wprowadzenie, cel i zakres pracy, 11 rozdziatow
zawierajacych wyniki badan, podsumowanie, wykaz literatury oraz zataczniki. Kazdy ze
wspomnianych 11 rozdziatéw koriczy sie osobnym podsumowaniem. Zatgczniki zawierajg
wyniki pomiarow dla poszczegdlnych prébek, ktére miaty na celu wyznaczenie lepkosci,
rozktadu czgstek srebra, ciepta wtasciwego, dyfuzyjnosci. Uktad pracy nalezy uznac za
prawidtowy. Zamieszczenie wykresow dla wszystkich prébek w zatgcznikach nie byto
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, matrycg, ttem
lub nosnikiem. Napetniacz nazywany jest dopantem, wypetniaczem, wktadem materiatowym
lub substancjg aktywng. Wspdtczynnik przewodzenia ciepta przewaznie nazywany jest
przewodnoscia cieplng. Kompozyt nazywany jest najczesciej kompozycjg. W pracy zamiennie
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uzywane s3 terminy: kontaktowy opdr termiczny, kontaktowy opdr cieplny, kontaktowy opér
przeptywu ciepfa i termiczny opér 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 dos¢ 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
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 opdr oraz nie oméwiono szerzej cech, jakimi powinny charakteryzowac sie materiaty
zmniejszajgce termiczny opor kontaktowy, czyli kontaktowe materiaty termoprzewodzgce
np. pasty termoprzewodzace.

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 komponentéw, ktérymi dysponuje partner przemystowy, a
produkcja bedzie mozliwa przy wykorzystaniu jego urzgdzen.

Autor przedstawit 5 tez rozprawy, ktére sg de facto celami tej pracy, a nie tezami. S
one nastepujace; opracowany materiat termoprzewodzacy ma miec satysfakcjonujgce
wtasciwosci termiczne, mechaniczne i elektryczne, ma by¢ odpornym na dziatanie
rozpuszczalnikéw oraz niskich i podwyzszonych temperatur, ma by¢ wykonany z materiatow,
ktére 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 materiatow
termoprzewodzacych, zbadano réine sposoby homogenizacji kompozytéw, badano rdzne
wiasciwosci wyselekcjonowanych kompozytéw: wiasciwosci reologiczne, rozktad czastek
napetniacza, wiasciwosci wytrzymatosciowe, gestosé, ciepto wtasciwe, dyfuzyjnosé cieplina,
wspofczynnik przewodzenia ciepta, termiczny opor kontaktowy, odpornos$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 osnowg 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 o$miu
substancji jako materiaty do dalszych badan. Zastosowat tu m.in. analize mikroskopowga SEM
napetniaczy.

W trakcie dalszych badan 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 rdéznym
udziatem wagowym napetniaczy. Wyznaczano wspétczynnik lepkosci dynamicznej. Pomiary
te pozwalaty réwniez na ocene 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 analize mikroskopowg kompozytéw w stanie nieutwardzonym i
utwardzonym, stosujgc mikroskopie cyfrowa. Pozwolito to na analize jakosciows i iloSciowa
rozktadu czastek napetniacza w kompozycie.

Gestos¢ kompozytow byta okreslana dwiema metodami, tj. na podstawie danych o
gestosdciach i udziale sktadnikéw oraz na podstawie pomiaru masy i objetosci. Nalezy
zauwazy¢, iz réznice w wynikach siegaty 20%. Wiarygodne wartosci gestosci wyznaczone
druga metoda wykorzystano do obliczert wspoétczynnika przewodzenia ciepta.

Kolejne badania przeprowadzone przez Autora polegaty na sprawdzeniu odpornosci
kompozytow 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
kompozytéw oraz ich sktadnikéw wygrzewaniu przez 20 godzin w temperaturze 200°C.
Proces ten powtarzano czterokrotnie. Ubytki masy siegaty 11%. Badania starzeniowe
przeprowadzono w komorze klimatycznej, zmieniajgc temperature w zakresie -40 - 100°C (56
cykli). Ubytki masy probek siegaty 10%.

Wyznaczenie wspotczynnika przewodzenia ciepta metodg posrednia wymagato
wyznaczenia (oprdécz gestosci) ciepta witasciwego i dyfuzyjnosci cieplnej. Ciepto wtasciwe
zostato wyznaczone metodg kalorymetryczng. Zastosowanie kalorymetru DSC wykluczono,
poniewaz pomiarowi w nim podlegajg probki miligramowe, ktére mogty nie gwarantowac
reprezentatywnosci wtasciwosci probki wyjsciowej, o znacznie wiekszych rozmiarach.

Dyfuzyjnos¢ cieplna probek 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 powodowatoby uszkodzen
probek. Badania dyfuzyjnosci termicznej przeprowadzono z pomocg zmodyfikowanej
metody Parkera na oryginalnym stanowisku zbudowanym w Politechnice Slgskie;.

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

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

W rezultacie powyzszych 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 wspoétczynnikiem przewodzenia ciepta i ok.
dwukrotnie mniejszym termicznym oporem kontaktowym w porédwnaniu z czysta osnowa.
Ponadto, jest odporny na dziatanie roéinych rozpuszczalnikdw, 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 kompozytdéw z réznymi napetniaczami i rézng ich zawartoscig
wagowa, jak tez czysta osnowa. Autor przeprowadzit wszechstronne badania witasciwosci
tych materiatébw, majgc na uwadze kluczowe cechy, ktére warunkowaty ich praktyczne
zastosowania. Odpowiednio zostaty dobrane metody badawcze, aczkolwiek w niektorych
przypadkach (wyznaczenie wspétczynnika przewodzenia ciepta) mozna bylo rozwazyc
metody alternatywne. 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 rdznicy
temperatur strony gorgcej i zimnej, zatem celowe jest doprowadzanie ciepta do generatora
przy mozliwie wysokiej temperaturze. Z uzyskanych w pracy wynikéw mozna wnioskowag, iz
maksymalna temperatura pracy wyselekcjonowanego kompozytu nie powinna przekraczaé
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 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 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 modutu
termoelektrycznego powtdérzono 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 probek.” W pierwszym
zdaniu mozna sie jedynie domysla¢ o co chodzi Autorowi. Drugie zdanie potwierdza,
ze konieczne byto 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 zosta¢ 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 wspéfczynnik niz w przypadku metody posredniej.
Zastosowanie metod bezposrednich pozwolitoby na sprawdzenie wptywu grubosci
kompozytdw na ich wspdtczynnik 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 parametréw chropowatosci (ewentualnie
falistosci) powierzchni kontaktu blokéw aluminiowych, ani nie zmierzono
termicznego oporu kontaktowego w funkcji naciskéw. Czy naciski 0,0625 MPa, jakie
zastosowano podczas pomiaréw, s3 typowa wartoscia w zastosowaniach w
elektronice?

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

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

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

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

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

numeru w spisie literatury, co utrudnia odszukanie danej pozycji. 2 )
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8. Ocena rozprawy i wnioski konncowe

Recenzowana rozprawa doktorska prezentuje ogdélng wiedze teoretyczng Autora w
dyscyplinie Inzynieria Srodowiska, Gérnictwo i Energetyka, a takze w dyscyplinie Inzynieria
Materiatowa. Mgr inz. Bartfomiej Pawtowski opracowat i wytworzyt nowy, oryginalny
materiat termoprzewodzacy, spetniajgcy okreslone wymagania z zakresu wymiany ciepfa.
Wymagato to jednoczesnie rozwigzania szeregu probleméw dotyczacych inzynierii
materiafowej. Autor recenzowanej rozprawy wykazat umiejetnos¢ samodzielnego
prowadzenia pracy naukowej, rozwigzywania probleméw zwigzanych z badaniami
eksperymentalnymi i interpretacji wynikow. Nalezy podkreslié, ze przedmiotem
recenzowanej rozprawy doktorskiej sg badania majace na celu opracowanie nowego
materiatu termoprzewodzacego na potrzeby partnera przemystowego, co odpowiada
jednemu z zapisdw art. 187 Ustawy ,Przedmiotem rozprawy doktorskiej jest oryginalne
rozwigzanie problemu naukowego, oryginalne rozwigzanie w zakresie zastosowania wynikéw
wiasnych badan naukowych w sferze gospodarczej lub spotecznej albo oryginalne dokonanie
artystyczne.”

Biorgc pod uwage powyzisze wnioski, rozprawa doktorska mgr inz. Barttomieja
Pawfowskiego pt. ,Opracowanie nowej generacji konkurencyjnych produktéow
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.




