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SAZETAK

U radu je dan kratki pregled metoda mjerenja toplinskih svojstava materijala. Za mjerenje
toplinskih svojstava materijala odabrana je metoda vruce zice u kojoj je grijana otpornicka
zica istodobno i osjetilo temperature. Uredaj za mjerenje toplinskih svojstava materijala
metodom vruce Zice bazdaren je mjerenjem toplinskih svojstava glicerola.

Budu¢i da je cementni materijal izuzetno kompleksan, a tijekom hidratacije mijenja se
poroznost materijala, koli¢ina pojedinih komponenata, koli¢ina slobodne vode, te posebice
mikrostruktura materijala, za odredianje toplinskih svojstava cementnog materijala prednost
se daje eksperimentalnim metodama mjerenja u odnosu na teoretske modele procjene
toplinskih svojstava.

Izraden je uredaj za dinamicko mjerenje toplinske difuzivnosti i toplinske vodljivosti
materijala metodom vruce Zice (engl. Hot-wire method) uz malu perturbaciju uzorka. Prema
naSim spoznajama primjena novodizajniranog uredaja dati ¢e nedostajuce podatke o
svojstvima i razvoju toplinskih svojstava materijala kao posljedica kompleksne promjene
sastava i mikrostrukture tijekom hidratacije.

Metoda vruce zice za dinamicka odredivanja toplinskih svojstava materijala umjerena i

vrednovana je primjenom referentnih materijala.

Kljuéne rijeci: toplinska vodljivost, metoda vruce Zice, aluminatni cement, hidratacija

ABSTRACT

In this work short overview of the thermophysical properties measurement methods is given.
Hot-wire apparatus using single wire as a constant power heater and temperature sensor is
constructed, and further calibrated with glycerol as a standard material. Great complexity of
cement material makes hard to calculate thermophysical properties of cement material in situ,

and thus for accurate temperature fields modeling reliable experimental data are needed.

Keywords: hot-wire method, thermal conductivity, calcium aluminate cement, hydration
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1.0. Uvod

Toplinska svojstva materijala prirodno se pojavljuju pri opisu fenomena prijenosa
topline, posebice pri proucavanju nestacionarnih procesa i raspodjele temperature u ¢vrstom
materijalu. Jednadzba oCuvanja (toplinske) energije u kontrolnom volumenu (II. Fourierov
zakon vodenja topline, jednadzba (1)) podrazumijeva da je poznata toplinska vodljivost

materijala, A/ Wm™'K', i toplinska difuzivnost materijala, o/ m’s™.

vered_1.0T (1)
A a ot

Opceniti slucaj prijenosa topline ukljucuje i promjenu svojstava materijala tijekom mjerenja,
primjerice toplinske vodljivosti i difuzivnosti. Odredivanje toplinskih svojstava materijala od
presudne je vaznosti za njihovu tehnicku primjenu. Toplinska svojstva cementnog materijala
moguée je procijeniti prema nekom od brojnih publiciranth modela ili odrediti
eksperimentalno. Problem kod modeliranja toplinskih svojstava cementnog materijala je vrlo
sloZzen sustav znaCajnog broja varijabli. Kako se u laboratorijskim uvjetima lako mogu
kontrolirati mnogi parametri, mogu se relativno lako razviti i matematicki modeli ponasanja
materijala tijekom hidratacije. Slozenost ovog sustava je rezultirala s velikim brojem
publiciranih modela no teSko je ¢ak i odabrati model prikladan za opis svojstava materijala u
tehnickoj primjeni gdje dolazi do sluajnog mijenjanja inace laboratorijski vodenih veli¢ina.
Zbog svega toga, prednosti se daju eksperimentalnim metodama koje se Cesto puta mogu
primijeniti izvan laboratorijskih uvjeta, budu¢i da daju bitno pouzdanije vrijednosti.
Razvijeno je viSe eksperimentalnih metoda koje prema principu mjerenja mozemo podijeliti
na staticke i dinamicke. Dok staticke metode zahtijevaju laboratorijske uvjete (npr. izvrsnu
toplinsku izolaciju, toplinski ponor i sl.), dinamicke se najéesée lako mogu izvesti i u realnim
uvjetima. Jedna od dinamickih metoda mjerenja toplinskih svojstava je i metoda vruce Zice.

Metoda ,,vruée zice* (engl. Hot-wire) temelji se na zagrijavanju pogodne Zice poznatom
konstantnom snagom, te na mjerenju porasta temperature okolnog materijala. Na osnovi
izmjerenih podataka, parova toc¢aka: vrijeme; temperatura, prema poznatom modelu, odreduje
se toplinska vodljivost 1 toplinska difuzivnost materijala, te se uz poznatu gusto¢u moze

izracunati 1 njegov toplinski kapacitet. Metoda je dinamicka, pa je mjerenje moguce



ponavljati u kratkim vremenskim intervalima 1 dobiti vremensku ovisnost toplinskih svojstava

istrazivanog materijala.

2.0. Op¢i dio

2.1. Aluminatni cement

Aluminatni cement naziva se joS boksitni, taljeni, elektrocement ili La-Farge cement.
Aluminatni cement predstavlja hidratno vezivo koje se dobiva mljevenjem aluminatnog
cementnog klinkera bez drugih dodataka, osim vode. Aluminatni cementni klinker dobiva se
taljenjem smjese vapnenca (cca 40 %) 1 boksita (cca 60 %).

Povecanjem udjela aluminija u cementima Vicat je 1846. g. dobio cement otporan na
agresivno djelovaje sulfatnih voda. Kasnije, 1908.g., Bied je patentirao proizvodni proces u
kojem se boksit ili koji drugi materijal bogat aluminijem 1 Zeljezom sinterira s vapnencom.

Time zapocCinje industrijska proizvodnja aluminatnog cementa,

Uz osnovne okside (CaO, Al,O3, Fe;03), koji su potrebni za dobivanje Zeljenih minerala
klinkera, u sirovinama (boksitu 1 vapnencu) sadrzani su i prate¢i oksidi (SiO,, TiO,, MgO,
alkalije). Reakcijama na 1500-1600 °C nastaju minerali klinkera.

Glavni konstituenti klinkera su:

CA — monokalcij-aluminat, C;,A7 — dodekakalcij-aluminat, CA, — kalcij-dialuminat,

C,S — dikalcij-silikat, C,AS — dikalcij-aluminat-silikat. Zeljezo kristalizira kao serija &vrstih
otopina od CsA,F do C¢AF,.

Materijali na osnovi aluminatnog cementa nakon 24 h postizu 80% svoje konacne ¢vrstoce.
Cvrstoéa materijala ovisi o temperaturi i vodocementnom faktoru. U usporedbi s portland
cementom, vrijeme pocetka vezanja AC je dulje, no brzina hidratacije i razvoja ¢vrstoce je
znatno veca §to moze biti prednost pri radu na niskim temperaturama, ali i nedostatak kod
velikih volumena betona buduéi da snaga koja se razvija pri najvecoj brzini hidratacije doseze

40 kWm™,
2.2. Hidratacija aluminatnog cementa
Mehanizam hidratacije se osniva na otapanju anhidritnih faza nakon ¢ega dolazi do

precipitacije hidrata iz otopine. Hidratacija je egzotermna reakcija i pracena je oslobadanjem

topline, a koli¢ina topline ovisi o sastavu cementa.



Aluminatni cement je brzootvrdnjavajuci, tj. razvija vrlo visoke Cvrsto¢e unutar 24 h.
Djelovanjem vode na aluminatni cement pri sobnoj temperaturi vrlo brzo nastupa hidratacija
monokalcij-aluminata, CA, glavnog sastojka klinkera §to je i razlog brzog ocvr$¢avanja
cementne mase. U prvim satima najveéa je brzina hidratacije Sto je praceno i brzim
oslobadanjem velike koli¢ine topline te je mogu¢ rad pri niskim temperaturama.
Hidratacija AC se odvija kroz tri stupnja:

- otapanje glavnih komponenti,

- taloZenje kristala iz prezasi¢ene otopine,

- transformacija kristala.
Hidratacija AC odvija se kroz pocetno otapanje CA 1 talozenje CAH,o 1 C;AHg iz prezasic¢ene
otopine, a dolazi i1 do stvaranja aluminatnog gela. Nastali aluminatni gel doprinosi stvaranju
mikrostrukture, jer starenjem u pasti prelazi u kristalinicnu formu AHj, gibsit. Primarno
nastali heksagonski hidrati CAH,, i C;AHg transformiraju se u kubiéne kristale C3AHg i AHj3

uz oslobadanje vode. Navedeno prikazuju sljedece jednadzbe:

Hidratacija: CA+10H — CAH,
2CA+11H— C,AHg + AH;
Transformacija: 2 CAH;y — C,AHg + AH;+9 H

3 C,AHg — 2 C3AH¢ + AH3+ 9 H
Ove reakcije odvijaju se istodobno, a koli¢ina nastalih produkata bitno ovisi o temperaturi i
bazi¢nosti okoline. CAHj, nastaje u intervalu temperatura od 0-50 °C, a najveca koli¢ina pri
15-20 °C. Nastajanju C,AHg pogoduje temperatura od 20-35 °C, a najvise ga je pri 25-30 °C.
C3;AH; se javlja samo iznad 25 °C, a najvise pri 45-60 °C, slika 1.
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Slika 1. Produkti hidratacije aluminatnog cementa.



CA, monokalcij-aluminat, je najzastupljeniji mineral u AC. Proces njegove hidratacije je vrlo
brz, Sto AC daje jaku hidratnu aktivnost i brzo o¢vrS¢avanje betona. Polagano hladenje taline
omogucuje brzi rast kristala CA 1 njegovu maksimalnu separaciju iz taline. Hidratacijom CA
nastaje CAH,o te mala koli¢ina C,AHg i aluminatnog gela.

CAHjj je nestabilan kako pri obi¢nim tako i poviSenim temperaturama i transformira se u
kubi¢ne kristale C3AHg 1 aluminatni gel, Sto se ubrzava viSom temperaturom i porastom

alkali¢nosti.
2.3. Gusto¢a cementnog materijala

Gustocu cementnog materijala moguce je izracunati sljedeCom aproksimacijom:

n
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Potrebno je poznavati sastav materijala i gustocu (tablica 1.).

Tablica 1. Gusto¢a materijala

komponeta gustoca / kgm'3
voda (/) 1000
CA 2980
ISTRA 40 3200
PC 3000
kvarcni pijesak 2680

2.4. Procesi prijenosa topline

Kondukcija
Prijenos topline kondukcijom odigrava se uslijed postojanja temperaturnih gradijenata unutar
¢vrstog tijela ili izmedu Cvrstog tijela 1 okoline (fluida). S obzirom da se prijenos odvija

iskljucivo prijenosom kineticke energije s molekula na molekulu, nema promjene strukture
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materijala tijekom prijenosa topline. Toplina se prenosi s podrucja vise na podrucje nize

temperature.

Konvekcija

Prijenos topline konvekcijom uzrokovan je gibanjem fluida. Razmatraju se dva grani¢na
slucaja gibanja fluida:

a) Prirodna konvekcija - gibanje fluida uzrokovano je razlikama u gusto¢i fluida. Uslijed
gravitacije 1 temperaturnog gradijenta unutar procesnog prostora javlja se pokretacka sila za
gibsnje fluida. Zavisno o uvjetima ono moze biti laminarno ili turbulentno.

b) Prisilna konvekcija - gibanje fluida uzrokovano je vanjskom silom, naj¢esc¢e mijesanjem, ili

strujanjem uslijed pada tlaka.

Radijacija

Prijenos topline radijacijom, za razliku od konvekcije i kondukcije, najéesc¢e nije znacajan za
prijenos topline unutar materijala ve¢ samo za prijenos izmedu grani¢ne povrsine i okoline.
Bitna razlika je u tome $to se odvija emisijom i apsorpcijom toplinskih (infracrvenih) fotona

tako da ne zahtijeva medij za Sirenje.

2.4.1. Nestacionarni prijenos topline u krutom cilindru bez generacije topline

Kako je za potrebe predvidanja oblika krivulja dobivenih metodom vruce Zzice, kao 1
odredivanja vremena koje je potrebno da vruca Zica "osjeti" uc¢inak granica materijala koristen
numericki model prijenosa topline (metodom konac¢nih razlika napisan u MATLAB-u) na
cilindru (geometrija upotrebljenog HotWire sustava je cilindri¢na), bitno je razmotriti model
nestacionarnog radijalnog prijenosa topline.

Nestacionarni prijenos topline u krutom cilindru bez generacije topline (slika 2 i1 3) opisan je

jednadZzbom
2
70 100 10 o
or r or a ot
koja uz pocetni uvjet
O(r,0)= f(r)= T,y = F(r) (4a)

1 rubni uvjet
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Slika 3. Nestacionarni prijenos topline u beskonacnom krutom cilindru, eksperimentalni

postav.
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2.5. Toplinska svojstva materijala

Definicije

- Specifi¢ni toplinski kapacitet (c,, kJ kg'K™): koli¢ina topline potrebna da se
temperatura 1 kg materijala podigne za 1 K.

- Toplinska vodljivost (1, Wm'K™"): fizikalno svojstvo materijala, te predstavlja
koli¢inu topline u jedinici vremena (W) koja prode kroz presjek materijala debljine 1
m i povriine 1 m” pri temperaturnoj razlici izmedu obje plohe 1 K.

- Toplinska difuzivnost (azi, m?/s): povezuje specifi¢ni toplinski kapacitet,

P,

toplinsku vodljivost 1 gustoéu materijala.

- Koeficijent toplinskog (linearnog) irenja (K'): relativna promjena duljine materijala

uzrokovana porastom temperature za 1 K.

Za rjeSavanje postavljenog modela proucavanog procesa vodenja topline tijekom
hidratacije, potrebno je poznavati 1 toplinska svojstva cementnog materijala (toplinsku
vodljivost, /Wm™K™ i toplinsku difuzivnost, a/m’s™).

Specifi¢na toplina, toplinska vodljivost i koeficijent toplinskog Sirenja opisuju svojstva
konstituenata cementnog materijala (cementna pasta, pijesak, voda/zrak). Toplinska svojstva
se uglavnom odnose na Cistu cementnu pastu, a odnosi se na vremenski period (stupanj
hidratacije) 1 sadrzaj vode, omjeru mijeSanja i vrsti pijeska. NajceS¢e se promatraju na tri
nacina: ponaSanje ocvrS¢avanja cementne paste, ponasanje pijeska i ponaSanje Cvrstog
cementnog materijala. Cimbenici koji utjefu na toplinska svojstva su vrijeme, §to
podrazumijeva stupanj hidratacije, koliina i vrsta pijeska, temperatura i koli¢ina vode.

Tijekom vremena, uslijed hidratacije cementa, dolazi do promjene faznog sastava materijala
(sastav 1 udio komponenti). U pocetnom trenutku, u sustavu se nalaze cement i voda, a
kasnije, smanjuje se udio vode i cementa, a raste udio produkata hidratacije. U dostupnoj
literaturi, vrlo je malo podataka o toplinskoj vodljivosti cementnog materijala, cemu je
dijelom uzrok 1 velika razli¢itost cementnih materijala (razli¢iti udjeli 1 vrste agregata,
vodocementni omjer, starost i vlaznost materijala). Stoga se najceS¢e u tablicama toplinskih
svojstava materijala navode granice u kojima se nalazi vrijednost odredenog svojstva
materijala. U dostupnoj literaturi postoje oskudni podaci o promjeni toplinskih svojstava

materijala tijekom hidratacije cementnog materijala.
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U tablici 2. nalaze se vrijednosti toplinske vodljivosti, toplinskog kapaciteta, gustoca i

toplinske difuzivnosti (a/m?s™).

Tablica 2. Vrijednosti toplinske vodljivosti, toplinskog kapaciteta, gustoc¢a i1 toplinske

difuzivnosti razli¢itih materijala.

. Volumetrijski .
T=20°C Top l.l n ska Gustoca toplinskji ’l.‘op l.l nska
vodljivost . difuzivnost
kapacitet
W/mK kg/m’ 10° J/m’ K 10* m%/s
Zrak 0.025 1.29 0.001 1938
Voda 0.29 1260 3.073 9
Bakar 390 8960 3.494 11161
Beton 1.28 2200 1.940 66
Pijesak (suhi) 0.35 1600 1.270 28
Pijesak 2.7 2100 2.640 102
(zasiceni)
Kvarc 3 2600 2.130 141

2.5.1. Toplinski kapacitet

Toplinski kapacitet cementnog materijala ovisi o toplinskim kapacitetima njegovih

konstituenata, iz ¢ega slijedi da je on funkcija sastava cementnog materijala i vrste pijeska. U

tablici 3 se nalaze literaturni podaci o toplinskom kapacitetu komponenata koje se javljaju pri

hidrataciji aluminatnog cementa.

Tablica 3. Toplinski kapacitet tvari, prema Mcedlovu i Petrosjanu opisan je funkcijom oblika:

¢p/ cal mol 'K = a + bT+ ¢/T* (T/K).

komponenta | a p*10° | ¢*10” | interval temperatura / K
H,O (J) 7,93 16,95 | 2,67 |273-373

CA 36,01 | 9,98 |-7,96 |-

CAH,y 3441 | - - -

C,AHg 135,1 - -

Cs;AHg 61,68 | 139,9 | - -

AHj3 14,63 | 100,2 | - -
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Nehidratizirani cement i neke vrste pijeska imaju toplinski kapacitet 0,8 kJ kg 'K, dok je
toplinski kapacitet vode 5 puta visi i iznosi 4,2 kJ kg 'K

Toplinski kapacitet cementnog materijala koji sadrzi odredenu vrstu pijeska se povecava
dodatkom vode. Takoder, toplinski kapacitet se smanjuje s viemenom susenja.

Brown i Javaid (1970) daju podatke o toplinskim kapacitetima betona starosti od 6 sati do 7
dana. Toplinski kapacitet je izraCunat mjerenjem toplinske difuzivnosti dinami¢kom
metodom, prac¢enjem prijelazne pojave. Uzorci su bili uobicajeni beton s udjelom cementa

300 kg/m’ i vodocementnog omjera v/c=0.65, i beton s agregatom bez fine granulacije
jednake gustoce i w/c=0.5. Odredili su da se toplinski kapacitet smanjuje gotovo linearno s
vremenom, od 1.15 do 0,89 kJ kg'lK'1 (oko 23 %) za konvencionalni beton i od 1,08 do 0,87
kJ kg'K™ (oko 20 %) za "grubi" beton. lako se pazilo na smanjenje sadrzaje vlage, koji

moze reducirati toplinski kapacitet, istrazivanje je pokazalo da se toplinski kapacitet betona
postupno smanjuje tijekom prvog razdoblja hidratacije.

Lofqiust (1946) je mjerio toplinski kapacitet cementne zbuke u ovisnosti o temperaturi u
razdoblju od 3 do 30 dana. Radio je na betonu pripravljenom od portland cementa i cementa

niske topline s udjelom 500 kg/m’ i w/c=0.55. Toplinski kapacitet se poveéava u svim
razdobljima i to 3 %, na 10 C u temperaturnom podruéju od 25 °C do 55 °C. Pri 25 °C
toplinski kapacitet Zbuke od standardnog cementa je iznosila 1.18 nakon 3 dana, a nakon 10

dana 1,16 kJ kg'K™'. Ti podaci pokazuju vrlo malo smanjenje toplinski kapacitet s vremenom
u usporedbi sa rezultatima Browna i Javaida (1970).

Gotovo svi istrazivaci u literaturi koji su proucavali promjenu toplinskog kapaciteta tijekom
ocvr§¢avanja ustanovili su smanjenje s vremenom ocvrs¢avanja. Medutim ne dolazi do
podudaranja podataka Sto se tiCe veli¢ine smanjenja toplinskih kapaciteta. Razli¢iti istrazivaci

su dobili razli¢ito smanjenje toplinskog kapaciteta.
2.5.2. Toplinska vodljivost
Rad Browna i Javaida (1970) temeljio se na mjerenju toplinske vodljivosti. Vodljivost

njihovog uobicajenog betona je padala u vremenu od 6 sati do 7 dana sa 2,25 W/m K na 1,61

W/m K (oko 28 %), dok je za grubi beton vodljivost pala sa 1,47 W/m K na 1,25 W/m K

(oko 15 %,). Medutim ti rezultati su vjerojatno uzrokovani postupnim, istodobnim susenjem.
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Lofqiust (1946) je mjerio toplinsku vodljivost betona razliCitih sastava, ali na zalost nije

mjerio toplinski kapacitet i gustoCu pomocu kojih se moze izracunati toplinska vodljivost.
Dobio je za beton s koli¢inom cementa oko 350 kg/ m® i v/c=0.50 konstantnu vrijednost

toplinske difuzivnosti i to 1,03 10° m?*s u vremenu od 1 do 7 dana nakon priprave. Ti
rezultati se ne slazu s rezultatima Browna i1 Javaida, koji su dobili da se toplinska vodljivost
smanjuje tijekom istog razdoblja od 9,44 10”7 m*/s do 8,06 107" m?/s.

The Boulder Canyon Report (Bureau of Reclamation (1940)) je zakljucio da je tip krupnog
agregata C¢imbenik koji najviSe utjece na toplinsku vodljivost. Povecanje vodocementnog
omjera (povecava se poroznost) uzrokuje smanjenje toplinske vodljivosti kao §to to ¢ini i nizi
sadrzaj vode (suSenje). Dobro toplinski vodljive tvari pokazuju smanjenje vodljivosti
povecanjem temperature, srednje toplinski vodljive tvari malo mijenjaju vodljivost s
promjenom temperature, a slabo toplinski vodljive tvari povecavaju vodljivost poviSenjem

temperature, Sto je prikazano u tablici 4.

Tablica 4. Relativni utjecaji primarnih varijabli na toplinska svojstva cementnog materijala

[Bureau of Reclamation (1940)]

Uvieti Toplinska svojstva
] Vodljivost, A Toplinski kapacitet, ¢, Difuzivnost, a
krul\l/)[rlf(f?:grgga ta Promjena do 42 % Promjena do 8 % Promjena do 47 %
Mijenjan udio vode
4 -8 %namasu | Smanjenje do 10 % Povecanje do 12 % Smanjenje do 16 %
betona
Povecanje srednje Povedanic do 12 %
temperatura 10 — 65 | . e . .
°C i smanjenje do 6 % Povecanje do 24 % Smanjenje do 21 %

Iz istrazivanja je vidljivo da se toplinska vodljivost tijekom procesa ocvr$éivanja vise
smanjuje nego specificna toplina, dok je smanjenje difuzivnosti oCekivano. Tablica 4

pokazuje promjenu toplinske difuzivnosti tijekom o¢vrs¢ivanja.
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2.5.3. Koeficijent toplinskog Sirenja

Weigler i Karl (1974) su mjerili koeficijent toplinskog Sirenja cementnog materijala s
koli¢inom cementa 350 kg/ m’ i w/c=0.55 kroz period od 8 do 24 sata nakon priprave.
IzraCunata vrijednost pripremljenog morta, na temelju vrijednosti koeficijenta toplinskog

Sirenja kostituenata cementnog materijal i sastava, iznosi priblizno 2-10~° °C™". Nakon 8 - 24

h od priprave izmjereni koeficijent toplinskog Sirenja iznosi 1.5-10”° °C™". Pokazalo se da se
koeficijent toplinskog Sirenja smanjuje s viemenom ocvrS¢avanja (Weigler 1 Karl (1974)).
Prema istrazivanju Emanuel Halsey (1977), koeficijent toplinskog Sirenja za gotovi beton
ovisi 0 volumnom udjelu njegovih sastojaka. Najmanji je za mokri beton, malo veéi za
djelomicno suhi, a najveci za suhi beton.

Kako je koeficijent toplinskog Sirenja pijeska manji od onog za cementnu pastu, koeficijent

toplinskog Sirenja betona raste s povecanjem udjela cementa.

2.6. Metode odredivanja toplinske vodljivosti
2.6.1 Metode u ustaljenom stanju

Metode za odredivanje toplinske vodljivosti u ustaljenom stanju temelje se na primjeni

Fourier-ovog zakona prijenosa topline:

Q:AA%~1 (6)

gdje je: O = kolic¢ina topline, J
A = toplinska vodljivost, W/m K
A = popreéni presjek, m’
AT = temperaturna razlika, K
Ax = debljina, m

t = vrijeme, s
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Metoda "zasti¢ene vruce ploce"

Metoda "zasti¢ene vruce ploce" (eng. guarded hot plate) najreprezentativnija je i
najces¢e rabljena metoda za mjerenje koeficijenta toplinske vodljivosti slabo vodljivih
materijala, A < 1 W/m K (Mohsenin, 1980). Koristi se za suhe homogene uzorke koji su
smjesteni izmedu izvora topline i1 ponora topline. Vruc¢a ploca okruzena je toplinskim Stitom
od koje je u potpunosti ili djelomi¢no odvojena. Ovo je nuZzno zbog odrZavanja
jednodimenzionalnosti toka topline, Stitom se smanjuju gubici topline s grijala i uzorka u
radijalnom smjeru. Uspostavljanjem stabilnih temperatura ploca izvora topline i ponora
topline postignuto je ustaljeno stanje. Toplinska vodljivost se racuna na temelju poznatog
izvora topline O, temperaturne razlike kroz uzorak AT, i dimenzija uzorka prema (6). Zbog

dugotrajnog postizanja ustaljenog stanja metoda nije prikladna za materijale koji sadrze vlagu.

2.6.2. Metode s radijalnim tokom topline

Metode s radijalnim tokom topline pokazale su se vrlo uspjesnim u odredivanju
koeficijenta toplinske vodljivosti ¢vrstih praskastih i zrnatih materijala. Uzorak je u obliku
valjka s rupom u kojoj je smjeSteno srediSnje grijalo pri ¢emu je tok topline usmjeren prema
srediStu uzorka. Nakon postizanja ustaljenog stanja toplinska vodljivost se racuna na temelju

poznatog izvora topline Q, temperaturne razlike kroz uzorak A7, i dimenzija uzorka prema

(6).

2.6.2.1. Dinamicke metode

Dinamic¢ke metode temelje se na analizi odziva prijelaznih pojava prijenosa topline.
Prednosti dinamic¢ke metode u odnosu na metode u ustaljenom stanju su krace vrijeme
mjerenja, 1 mogucénost odredivanja toplinske vodljivosti materijala koji sadrze vlagu. Osim
odredivanja toplinske vodljivosti, dinami¢kim metodama odreduje se i toplinska difuzivnost,
ali sa smanjenom to¢nos¢u od metoda u ustaljenom stanju sa suhim materijalima (Mohsenin,

1980).
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Fitch-ova Metoda

Fitch-ova metoda se primjenjuje za uzorke malih dimenzija i nije primjenjiva za
odredivanje toplinske vodljivosti na visokim temperaturama. Kao izvor topline koristi se
termicki izolirana posuda konstantne temperature. Dobro vodljivo dno posude prisloni se na
uzorak 1 sluzi kao plosni izvor topline. PoCetna temperatura uzorka jednaka je temperaturi
ponora topline. Ponor topline je bakreni blok izoliran sa svih strana osim one okrenute prema
posudi. Posuda &ija je temperatura oko 20 °C via od uzorka dovede se u doticaj s uzorkom.
Temperatura bakrenog bloka i1 posude mjeri se pomocu termoparova. Model pretpostavlja
linearni temperaturni profil, zanemarivu akumulaciju topline u uzorku i zanemariv kontaktni

otpor izmedu bloka i posude:

1n(T°_ij— A4 (7)

T-T, _ZmCucCu

gdje je: 4 = povrina prijenosa topline, m*

A= toplinska vodljivost uzorka, W/m K
[ = debljina uzorka, m

mc, = masa bakrenog bloka, kg

ccy = toplinski kapacitet bakra, J/kg K
t = vrijeme, s

T = temperature bakrenog bloka, °C

T = pocetna temperatura, °C

T, = temperatura dna posude,’C

Toplinska vodljivost izrauna se iz nagiba linearnog dijela grafa logaritma bezdimenzijske

temperature u ovisnosti o vremenu.
Metoda vruce Zice

Metoda pokriva odredivanje toplinskih svojstava krutina, prasaka i fluida u

temperaturnom podru¢ju od kriogenih temperatura do oko 1800 K. Specifi¢ni toplinski
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kapacitet i toplinska difuzivnost se mogu takoder mjeriti, ali sa manjom preciznos¢u. Moguce
su tri osnovne izvedbe: poprecne Zice (engl. cross wire), otpornicka Zica (engl. resistive wire)
1 paralelne Zice (engl. parallel wire), slike 41 5.

Metoda je primjenjiva za izotropne i anizotropne materijale.
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Slika 4. Standardna metoda vruce Zice sa popre¢nim zicama.

>V
&)

Pisa¢ Termoparovi Vruca Zica Uzorak Izvor elektri¢ne energije

Slika 5. Metoda vruce zice sa paralelnim Zicama. Izvedba s otpornickom Zicom koristi samo

vrucu zicu smjestenu kroz srediSte uzorka.
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Sazetak metode

Princip rada metode je prikazan na slici 4. za izvedbu sa popre¢nim Zicama i slici 5.
izvedbu sa paralelnim zicama.
Toplinski tok se stvara u odredenom vremenskom intervalu kroz dugu tanku uniformnu zicu
(jednakih svojstava) smjeStenu u mali kalup ili izmedu dva uzorka CcCvrsto stisnuta.
Temperaturni odziv se odreduje mjerenjem promjene otpora Zice ili temperaturnim osjetilom.
Postoji nekoliko izvedbi temperaturnog osjetila. To mogu biti poprecne zice, a moguca je i
izvedba sa osjetilom od tankog metalnog listi¢a koje se ponasa kao grijac i nalazi se u uzorku
na udaljenosti “4” od izvora topline. Odziv se analizira u podudarnosti sa modelom koji
odgovara odredenoj jednadzbi dobivenoj rjeSenjem parcijalnih diferencijalnih jednadzbi

uzimajuci u obzir grani¢ne i pocetne uvjete koji se odnose na eksperimentalno odredivanje.

VaZznost i primjena

Metoda je primjenjiva za razli¢ite homogene i nehomogene materijale i moze se koristiti za
odredivanje anizotropije materijala.

Buduéi da uzorak treba biti prikazan kao beskonacno dugacko tijelo, potrebne dimenzije
uzoraka za mjerenja koriStenih ovom metodom su Cesto znatno vece od dimenzija uzoraka
gdje se koriste neke druge prijelazne kontaktne tehnike.

Materijali se mogu proucavati pod radnim uvjetima atmosferske okoline i temperature.

Cimbenici koji utjeCu na rezultate mjerenja metodom vruce zice

Metoda vrucée zice se temelji na analitickom rjeSavanju izraza koji opisuje vodenje topline u
cilindri¢nim koordinatama. Model predstavlja Zica neznatne toplinske mase kao izvor topline

vrlo malog radijusa » -0 1 velike duljine / —>oc koja je u potpunosti umetnuta u
neograniceni toplinski kanal bez toplinskog kontaktnog otpora, pocetne uniformne
temperature 7;,. Kanal je napravljen od homogenog i izotropnog materijala sa konstantnim
toplinskim svojstvima o 1 4.

Kod konstantne elektri¢ne snage P=UI = konst. Zica djeluje kao izvor topline ¢ oslobadajuci

toplinu po cijeloj duljini Zice. Sva stvorena toplina trenutno prelazi na kanal kroz koji se
daljnjim vodenjem u cijelosti prenosi. Promjena temperature u toplinskom kanalu na

odredenoj udaljenosti » od izvora dana je sljede¢im izrazom:
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_ 4| g (o
AT(r’t)_47r/1[ E ( 4atﬂ ®)

Ovdje, — E; (x) predstavlja eksponencijalni integral. Za vrijednosti »{({ /4ot

U cross wire izvedbi,izraz glasi:

AT(r )=~ | s + 2% 9)
4zA Cgr

gdje je C;:exp C, (C, je Eulerova konstanta, a iznosi priblizno 0.57721549). U slucaju

izvedbe s otporni¢kom zicom, porast temperature je mjeren na grijacu kao pad napona AU

kroz vrucu Zicu. Tada slijedi:

Uil

4o
AU(r,,t)= Int + In—; 10
(ro ) 47[1/1(11 nCE-FZ] (19)

Kad se crta graf T (r,t) u ovisnosti o Inz, dobije se pravac s nagibom m=q/(47r/1) i

odsjeckom n=mIn (4a / (C: r? )) 1z oba koeficijenta mogu se odrediti prijelazna svojstva:

q
1= 1
drm (D
* 2
a=CET exp(ﬁj (12)
4 m

Kao §to se vidi iz jednadzbe (12), odredivanje toplinske difuzivnosti metodom vruce Zice je
vrlo neprakti¢no jer zahtjeva vrlo mali radijus Zice » —0. Drugim rije¢ima, radijus » kao
“karakteristicna veli¢ina” koja je esencijalna za mjerenje toplinske difuzivnosti,@ opcenito je
premala za pouzdane rezultate. Zbog toga se metoda vruce zice najcesce koristi samo za
mjerenje toplinske vodljivosti, 4.

Obicno se koristi jednadzba:
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ﬂ:i_ln(l‘Z_tl) (13)
4z T,-T

za vremena koja se odnose na temperaturnu razliku (7, —7; ). Medutim u izvedbi s paralelnim

zicama porast temperature se ne mjeri na zici nego na odredenoj udaljenosti od nje. Stoga za
izvedbu sa paralelnim zicama, » # 0 1 jednadzba (8) se ne mogu direktno uporabiti. U tom

slucaju vrijednosti £ (x) za x i x/2 se usporeduju sa omjerom mjerenih temperature 7, i

*, sve dok se ne izjednace. Iznos od x, (*/4at)iiz toga se dobije (7* /4« ). Slijedi izraz

za toplinsku vodljivost:

“ia)
1=1 .& (14)

gdje simboli imaju isto znafenje kao 1 prije, a 7, je temperature u vremenu f. Vazno je

napomenuti da metoda vruée zice ukljucuje radijalnu raspodjelu topline i iz toga mjerena
toplinska vodljivost je geometrijska sredina toplinske vodljivosti, u dva smjera okomita na

vrucu Zicu. Tako izraz za anizotropni materijal glasi:

2= (4 2,)2 (15)

1 koristeci specifi¢nu toplinu i gustocu zajedno sa jednadzbom (14) sljedi:

1 1
> >
A = z[ﬁ] i A= z[ﬁ] (16)
a, a,

Iz toga, se mogu odrediti A, 1 A, iz izmjerenih vrijednosti 4, «, 1 «,, gdje su mjerenja

radena u dva ortogonalna smjera koriste¢i pri tom izvedbu s paralelnim Zicama.
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U praksi postoje razna odstupanja od idealnog modela. Ta se odstupanja mogu
klasificirati kao unutrasnji grani¢ni efekti i vanjski granic¢ni efekti. Dok prethodni efekti
nastaju iz “realne” zice kona¢ne duljine i stalnog toplinskog kapaciteta, kasniji nastaju to¢no
zbog konacnih dimenzija “realnog” uzorka. Gotovo svi smetajuci efekti nisu potkrijepljeni
teorijom. Budu¢i da stroge analize ovih problema nisu moguce, one se mogu samo procijeniti
1 ispraviti, iako se neki problemi mogu rijesiti eksperimentalno. Kona¢na duljina Zice zajedno
sa svojim krajevima daje aksijalne gubitke topline ili pak povecanje topline (“‘efekt krajeva”).
Prema tome, devijacije pretpostavljenog uniformnog temperaturnog profila koncentri¢nih
izotermi javljaju se oko zice. Taj efekt se moze eliminirati, npr., jednim od tri razli¢ita nacina:
Osnovna ideja je promatrati temperature u ili blizu srediSta duljine Zice gdje je temperaturni
profil nesmetan. Prvi nacin je realiziran izvedbom s popre¢nim Zicama spomenutom
prethodno. Drugi nacin koristi potencijal olovnih Zica manjeg radijusa koje su spojene sa
vru¢om zicom. Pripadni pad napona je koriSten za odredivanje temperature prema jednadzbi
(3). Tre¢i nacin, koji je dosad koristen za fluide, sastoji se od dviju Zica u seriji koje se
razlikuju jedino po svojoj duljini /, >/, . Razlike u padovima napona kroz obje zice su mjera
za temperaturu virtualnog srediSnjeg presjeka duljine /, -/, .

Na unutras$njim granicama nisu samo greske zbog konacne duljine Zice nego i zbog njenog

stalnog toplinskog kapaciteta. Odredeni dio izlazne snage ¢ nije povezan s uzorkom nego je

odreden samo Zicom. Prema tome, porast temperature kasni u vremenu. Suprotno navedenom
“efektu krajeva”, koji je prisutan tijekom cijelog vremena mjerenja, to odstupanje je
ucinkovito samo za mala vremena. Za velika vremena, efekt vanjskih granica koji nastaje
zbog konacne veliine uzorka postaje sve vise i viSe znacajan: za kvazi-izotermne grani¢ne
uvjete, rastuca kolicina topline se Siri radijalno prema povrSini uzorka, za kvazi-adijabatske
uvjete prijelaz topline je manji nego za idealne neogranicene uzorke. U oba slucaja
temperaturni pomak vise nije kvazi linearan za ovisnost Inz o velikim vremenima.

“Realni” uzorak moze naknadno povecati konvektivni (fluidi) i/ili radijalni prijenos topline
kao i prijenos mase (vlazni uzorak). Sva tri mehanizma se mogu identificirati kao odstupanje
od kvazi-linearnog signala. Kao posljedica tome svaki signal koji sa uzorka prenosi toplinu
isklju€ivo kondukcijom mozZe biti jedino kvazi-linearan u vremenu tako dugo dok je “efekt
krajeva” na neki nacin kompenziran, a toplina oslobodena Zicom ostala unutar granica uzorka.

Takozvani vremenski prozor, koji je otvoren za mjerenje izmedu ¢ . 1 ¢ moze se jedino

max ?
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procijeniti osobnim sudom. Kao primjer pretpostavljene sustavne pogreske od 0,1 do 0,5 %

analiti¢ke aproksimacije 1 numericke simulacije sljedi:

i >0 (17)
a
i
2
- SO.2R— (18)
a

Ovdje, R oznacava minimalnu udaljenost izmedu zice 1 vanjske povrsSine uzorka.

3.0. Eksperimentalni dio

3.1. Teorijska osnova rada uredaja
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Slika 6. Principijelna shema uredaja

Slika 6. predstavlja Wheatstoneov most kod kojeg je jedna strujna grana na kojoj se nalazi
potenciometar unutar samog uredaja, dok drugu granu ¢ine R, koji je vruca Zica i fiksni zicani
otpornik smjesteni izvan uredaja. Mjerenje se svodi na mjerenje razlike potencijala U; 1 U..

Kako sam Wheatstoneov most ne podrazumijeva linearnu ovisnost izmedu promjene otpora
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R, 1 razlike potencijala U; 1 U, najprije se mora pokazati da pri uvjetima mjerenja postoji
dovoljno dobra linearnost odziva i1 konstantna snaga na samoj vruc¢oj Zici.
Potencijal U (slika 6) predstavlja napon na izlazu uredaja zanemarivog odstupanja tijekom
mjerenja.
Neka je:

U,-U, =AU

Zelimo pokazati da je ovisnost AU = f (AT ) linearna.
U =U,-IR,
UO

R, +R,
R, =R,,(l+aAT)

I =

slijedi:

R, (1+aAT
AUzUz—Uo(l— 2o(l+aA7) J G.1)

R +R,,(1+aAT)

pri emu su:

AU = promjena napona uzrokovana promjenom temperature vruce zice, V
U, = prilagodljivi referentni napon, V

Uy = radni napon uredaja, V

R; = fiksni Zicani otpornik, Q

R,y = pocetni otpor vruce Zice,

a = temperaturni koeficijent otpora vruée zice, K™!

AT = promjena temperature, K

U ovako izvedenoj formuli zanemarena je promjena temperaturnog koeficijenta s
temperaturom bududi je za tipi¢ne raspone temperatura zanemariva. Isto tako je zanemariva
promjena otpora fiksnog otpornika (R;), buduéi je odabran zi¢ani sa izuzetno malim
temperaturnim koeficijentom. Treba, naime napomenuti da se prakticki jednaka snaga
oslobada na ovom otporu kao 1 na vrucoj Zici.

Ako se uzmu u obzir tipi¢ni uvjeti mjerenja:

U,=75V
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Uy=15V
R;=20Q
R2,0:209

a=0,0052 K (okvirna vrijednost &eli¢ne Zice)

AT max=20 °C,

moze se graficki pokazati linearnost:

0,3

0,25
y = 0,0124x + 0,002
R? = 0,9998
0,2

0,15

Napon / V

0,1

0,05

0 5 10 15 20 25
Temperatura/ °C

Slika 7. Ovisnost promjene napona AU o porastu temperature vruce Zice

Razvidno je da je linearnost u zadanim okvirima dobra.

Budu¢i da je uvjet za primjenu odabranog modela konstantnost disipirane topline, bitno je

razmotriti i njenu promjenu. Uzmimo najgori slucaj:

AT o= 20 °C
a=0,0052 K"

neka je P; snaga na pocetnoj temperaturi, a P, snaga na kona¢noj temperaturi. Odredimo

gresku:
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P=1I"R,

P = (R Yy )]2 R,,(1+aAT)

s+ R, (1+aAT

2 2
U U
AP=| —2 | R,, - 0 R,,(1+aAT
[R3+R2,OJ 20 (R3+R250(1+aAT)J 2a(l+aAT)

157 Y 151 .
AP=|—>" | 200- - 2001 +0,0052K ™ *20°C)
20Q +20Q 200 +20Q(1 +0,0052K ' *20°C)

%*IOO =0,244 %

1

Kako je vidljivo 1 uvjet konstantnosti snage je ispunjen a samim time moze se re¢i da se

mjerenjem promjene napona moze direktno mjeriti promjena temperature vruce Zice.

3.2. Opis elektronickog dijela uredaja

PLC
- D/A, | Maponski
"| Pretvamik | regulatar
—|
RS 232 Pojacalo
PIC 16FB77 ¥

._<|.7 Osjetilo
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Slika 8. Blok shema uredaja

Samo srce uredaja €ini Microchipov mikrokontroler PIC 16F877 opskrbljen 8

kanalnim 10 bitnim A/D pretvaracem 1 elektronicki rijeSenim RS232 protokolom.
Cijelokupno upravljanje uredajem obavlja program na osobnom racunalu putem serijske
komunikacije sa mikrokontrolerom. Komunikacija se obavlja posebno razradenim
protokolom kako bi se mogla iskoristiti puna brzina prijenosa podataka. Tijek komunikacije je
sljedeci: racunalo prvo Salje mikrokontroleru iznos napona koji treba postaviti na uredaju,
mikrokontroler postavlja naponske razine na jednom od 8 bitnih izlaza na koje je spojen 8
bitni D/A pretvara¢ DACO8 koji pretvorenu analognu naponsku razinu (odabrana je razina 0-5
V) prosljeduje regulatoru napona koji postavlja napon 0-30 V na izlazu uredaja. Regulator
napona je u stanju isporuciti napon u granicama 0-30 V 1 struju 0-4 A izvrsne preciznosti i
stabilnosti osigurane vrlo jakom negativnom povratnom spregom.
Postavljeni napon uzrokuje grijanje vruce Zice i promjenu njenog otpora a posljedi¢no i
promjenu napona na jednom od ulaza operacijskog pojacala INA126 ¢iji je drugi ulaz spojen
na referentni napon, ¢ija se vrijednost postavlja na samom uredaju na pocetku mjerenja. Treba
napomenuti da je INA126 potpuno diferencijalno pojacalo ¢iji ulazi nezavisno jedan od
drugog mogu imati naponske razine od -15V do +15V §to je potrebno za spoj sa slike 6.
Pojacalo prenosi signal na ulaz A/D pretvarac¢a na samom mikrokontroleru. Mikrokontroler
neprekidno mjeri viSe naponskih razina te ih Salje nazad racunalu.

Kako bi se ostvarila potrebna preciznost, cijeli analogni dio je rijeSen pomocu
preciznih instrumentacijskih pojac¢ala OP07, izuzev navedenog diferencijalnog ulaza na kojem
je INA126.

Sam mikrokontroler radi na frekvenciji 20 MHz S$to osigurava vrlo brzu analogno digitalnu
pretvorbu tako da cijelokupno uzorkovanje traje oko 20 us Sto je bitno brze od moguénosti
serijskog prijenosa podataka. Prijenos podataka se obavlja u biti standardnim RS232
protokolom (56700 bauda, 1-8-1) no podprotokol ne koristi ASCII shemu ve¢ direktno
prenosi bitove podataka. Za potrebe upravljanja mjere se 4 podatka 10 bitne rezolucije: dvije
naponske razine, diferencijalni napon 1 struja, a protokolom se prenosi 100 ovakvih mjerenja

u sekundi. Uredaj radi bez smetnji sa duljinama serijskog kabela iznad 5 m.
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3.3. Opis programskog dijela uredaja

Program za upravljanje uredajem napisan je u programskom jeziku Delphi 5,
standardnim objektnim programiranjem za operativni sustav Windows 95/98/Me/XP uz
graficko sucelje. Izraden je 1 program za manipulaciju datotekama mjerenja i graficki prikaz
mjerenja, a kako bi programiranje upravljanja bilo $to lakSe izraden je 1 program za simulaciju
elektronickog dijela- VirtualHotWire (slike 9,10,11). Sto se tie programa na
mikrokontroleru, on je izraden u Microchipovom MPLab-u, upotrebom assamblera odnosno
direktno RISC sustava instrukcija. Fizicko programiranje mikrokontrolera je obavljeno s ICD-

2 programatorom / debuggerom.

{li. ALEL EasyGraph =] x|

Datokeka Graf Alati Prozori Info

BHSEE R0 &

[ C:\Program Files'Borland'Delphi5Projects’ Alel EasyGa ™ [m| EX || ([ C:Program Files'Borland'Delphis’ Projects Slel Easst i u| =3

[ C:\Program Files'Borland® i5Projects i Alel EasyG M [ ES |l | C:\Program Files'Borland'Delphi5:Projects' alel EasyGRui (] [

Slika 9. Prikaz programa za obradu podataka
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e Program za HobtWire metodu

Datoteka Mierenje  Osciloskop  Teskiranje  Grafika

v
1
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=
3
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Do zlijedeceqg pulza ; Label5

Do kraja mierenja : Labels

=10 =]
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0.00

2000 2500
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Struja Smd,

4000
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ik Wirtualni HotWire uredaj

Postavke

Oipor wruce Zice 9

—— —
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Muliran|e
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B Ukfudi

Slika 10. Prikaz programa za upravljanje HotWire uredajem.
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Slika 11. Prikaz simulacijskog programa.
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3.4. Odabir materijala i dimenzija vrudée Zice

Premda je izradeni uredaj tek prototip s kojim se nastojalo eksperimentalno odrediti
tehnicku vrijednost i podrucje primjenjivosti metode, prilikom njegovog dimenzioniranja

uzeti su u obzir sljedeéi parametri:

1. Mjerenja na uredaju moraju biti ponovljiva
2. Uredaj mora biti dovoljno jednostavan za primjenu

3. Osjetilo mora biti jeftino 1 ne zahtijevati posebna umjeravanja

Nazalost, ovi su se zahtjevi tijekom izrade uredaja pokazali poprilicno kontradiktornima i
tesko ostvarivima, no pravi izazov je tek uslijedio kad je odabir materijala osjetila dosao na

red.

Prva ideja je bila da se uredaj izvede tako da osjetilo i vruéa zica budu odvojeni
sklopovi, no to zahtjeva precizno definiranje udaljenosti izmedu njih. To je sasvim izvedivo
kad su u pitanju mjerenja na fluidima za koje je moguce izraditi komoru gdje bi osjetilo 1
vruca Zica imali strogo definirane udaljenosti na koje se ne bi moglo utjecati zamjenom fluida.
Problem je Sto je namjera bila mjeriti toplinska svojstva cementne paste tijekom
otvrdnjavanja, a to znaci da bi se svaki put morala precizno odredivati ovakva udaljenost i na

kraju zrtvovati i1 vrucu zicu 1 samo osjetilo. Ideja je, naravno, odbacena.

No to vodi sljede¢im problemima: materijal vruée zice mora imati $to je moguce
manju osjetljivost temperaturnog koeficijenta otpora na promjenu temperature i vanjska
naprezanja, ovisnost mora biti linearna, materijal mora u primjenjivim geometrijama imati
otpor od barem desetak oma, a elektri¢ni kontakt izmedu materijala i prikljucnih zica mora
biti besprijekoran.

S obzirom na ove zahtjeve, najbolji izbor bi bile metalne Zice no njihova je specificna
otpornost dovoljno mala da bi njihovi presjeci morali biti dimenzija ispod 50 um S$to bi
rezultiralo vrlo slabim mehanickim svojstvima. Cijena takvih Zica, primjerice molibdena ili
platine, daleko je iznad prihvatljive za jednokratnu upotrebu.

Kao alternativa, isprva je odabrana kompozitna grafitna Zica kakva se koristi kao

konstrukeijski element u modelarstvu.
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3.4.1. Kompozitna grafitna Zica
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Slika 13a. Restrikcija slike 13 na prvi segment
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Slika 12. predstavlja ocekivani odziv vruce zice no prakti¢no se vrlo rijetko dogada a daleko

Kako model ovisnosti promjene temperature s vremenom predstavlja strogo monotonu
funkciju kao rjesenje diferencijalne jednadzbe prvog reda, jasno je da slucaj sa slike 12 ne

odgovara ucinku toplinske vodljivosti materijala na porast temperature vru

¢es¢i odziv je onaj sa slike 13.



nezeljeni utjecaji  uklju¢uju konvektivni prijenos topline, pojavu asimetricnog Suma,
nedovoljno stabilan elektri¢ni kontakt vruce Zice i prikljuénog vodica te pojavu termonapona.
Kako su ciljano postavljana mjerenja tako da se istakne bas pojedini ucinak, ustanovljen je
izraziti problem dobrog kontakta metal-grafitna zica, te pojava znacajnih termonapona.
Buduc¢i da priprema osjetila sa dobrim kontaktom zahtjeva ne samo poprili¢nu spretnost nego
1 dosta srece, ovaj ucinak je postao veliki nedostatak ove vrste osjetila. Nadalje, grafit u
kontaktu sa ve¢inom ostalih vodica stvara termoclanke velike osjetljivosti na temperaturnu
razliku dvaju kontakata. S jedne strane to je moguce rijesiti dobrim odvodenjem topline sa
spojista no posljedica je i znacajan aksijalni gubitak topline koji bitno remeti mjerenje.
Promotrimo li sliku 13 koja predstavlja mjerenje na materijalu konstantnih toplinskih
svojstava, mozemo uociti neke bitne karakteristike. Kao prvo uocljiva je translacija krivulja
prema manjim vrijednostima, $to je rezultat prekratkog razmaka izmedu dva pojedina pulsa,
koji uzrokuje neprekidan porast poCetne temperature vruce zice. Nadalje, vrlo bitna veli¢ina je
1 oblik krivulje, koji bi morao biti identiCan ako su svojstva materijala nepromijenjena. Kako
je razvidno, oblik krivlje se mijenja, a kako za to ne postoji prikladno rjeSenje materijal je

odbacen.

3.4.2. Materijal grafitnih olovaka

Kao alternativa prethodnom materijalu, odabran je materijal grafitnih olovaka
(ljubaznoséu tvrtke TOZ, Zagreb) takoder kompozit gline 1 grafita. Ispitivani su uloSci
razli¢ite tvrdoce, a samim time i udjela grafita, od oznake 4B do 4H.

Uz slicne probleme kao kod prethodnog materijala, javio se i problem nedovoljnog odnosa
duljine i promjera osjetila no 1 neke specifi¢nosti odziva.

Tipi¢ne karakteristike se mogu vidjeti na sljede¢im slikama:
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Slika 14. Tipi¢ni prihvatljiv odziv materijala olovaka na glicerolu

Slike 15a — 15¢: prikazuju Ceste probleme. Sva mjerenja su obavljena na glicerolu.
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Slika 15c¢. Utjecaj loSeg elektricnog kontakta
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3.4.3. Celi¢na zica

Premda se metalna vruéa Zica s obzirom na sva dosad navedena svojstva namece kao
najbolji izbor, vrlo je tesko naci prikladnu obzirom na velike elektri¢ne vodljivosti metala.
Odli¢an izbor s obzirom na elektricnu otpornost i mehani¢ka svojstva imaju otporne Zice
kakve se koriste za izradu grija¢ih elemenata, poput cekasa, kantala ili konstantana, no s druge
strane njihovi su temperaturni koeficijenti otpora izuzetno mali.

Nakon poduze potrage pronadena je zica upravo izvrsnih svojstava. Raspredanjem
fine Celicne uzice dobiju se zice promjera oko 100 um ¢iji otpor upravo ulazi u radno

podrucje uredaja. Na slikama E11 1 Ella prikazan je odziv osjetila naCinjenog s ovakvom

Zicom.
Az b e e g Ao 1op
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Slika 16. Tipi¢ni odziv ¢eli¢ne zice na glicerolu
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Slika 17a. Restrikcija slike E11 na prvi segment

Osjetilo nacinjeno od Eeli¢ne zice ne samo da pokazuje izvrsna mehanicka i elektri¢na
svojstva nego su i ponovljivost i oblik krivulje izvrsni. Dobro slaganje krivulje s krivuljom

kakvu predvida model vidljivo je na slici 18:

-22 —

24

-26 -

u/mVv

-28 —

-30 —

0,36788 1 2,71828 7,38906 20,08554

In(t)

Slika 18. Krivulja iz slike E11a s logaritamskom skalom vremena
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3.5. BaZzdarenje uredaja

Kako je vidljivo iz jednadzbe (3.1.), mjereni napon je ovisan, medu ostalim, i o dvije
veliCine koje je prakticno tesko myjeriti zbog malog otpora vruée zice. Naime, prije
ugradivanja samog osjetila u materijal potrebno bi bilo precizno izmjeriti pocetni otpor i
temperaturni koeficijent materijala vruée Zice. Mjerenje bi zahtijevalo poseban izvor
konstantne struje dovoljne jakosti da na otporu izazove precizno mjerljiv pad napona. Lako je
moguée da bi takva struja mogla uzrokovati grijanje osjetila i nesigurnost mjerenja
temperature. Budu¢i da takva mjerenja iziskuju dosta vremena i mogu rezultirati znacajnom
pogreskom, odluceno je bazdarenje izvesti nesto druk¢ijom metodom.

Kako za odredivanje toplinskih svojstava dinamickim metodama nije presudno
precizno poznavanje apsolutne temperature ve¢ samo poznavanje promjene temperature, A7,
moguce je mjereni napon povezati s razlikom temperature tako da se mjerenje izvodi na dvije

razli¢ite temperature bez promjene bilo koje druge velicine.

I

A0

A5t
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Slika 19. Ovisnost polozaja krivulje o temperaturi

Premda to nije uocljivo iz slike 19, oblici svih krivulja su gotovo identi¢ni, jedino se
razlikuju po polozaju u grafu (vertikalna translacija). Usporedba preko visina krivulja nije
precizna jer obuhvaca vrlo mali broj toaka no usporedba povrsine ispod krivulja je izvrsne

preciznosti. Napose, ako uzmemo srednju vrijednost integrala grupe krivulja pri odredenoj
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temperaturi. Jednom kad je poznat utjecaj promjene temperature kupelji na polozaj krivulja,
lako je naponsku (AU) skalu zamijeniti s temperaturnom (A7).

Ovakva metoda zahtijeva vrlo precizno mjerenje temperature koje je izvedeno
pomocu osjetila Pt100 izvrsne preciznosti uz vrijeme stabilizacije takvo da je razlika u
temperaturi izmedu dva susjedna pulsa manja od 0,05 °C. Za mjerenje je bitan dovoljno velik
razmak izmedu strujnih pulseva kako bi temperatura materijala ostala konstantna. Ona ¢e biti
nesto visa od temperature kupelji no bitno je da je konstantna za odredenu grupu pulseva.

Bazdarenje obavljeno na ovakav nacin tretira uredaj kao "crnu kutiju" ne ulazeéi u
analizu niti sklopovlja (premda su naponske razine jasno definirane u apsolutnim mjerilima)
niti osjetila. Jednostavnim mjerenjem ovisnosti promjene napona o promjeni temperature
rijeSen je problem odredivanja niza varijabli koje bi pojedina¢nim nesigurnostima mogle

doprinijeti velikoj ukupnoj greski mjerenja.
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4.0. Rezultati

Slike R1 do R10 predstavljaju mjerenja obavljena u svrhu analize rada uredaja,
primjenjivosti metode vruée zice, izbora materijala vruce Zice i analize ¢imbenika koji utjeCu

na mjerenja.

MaponDif f m*

50.000 100.000 150.000 200.000 250.000
Yrieme S msec

Slika 20. Mjerenje grafitnom Zicom na glicerolu

Slika 20 prikazuje mjerenje toplinske vodljivosti glicerola pri pocetnoj temperaturi 30 °C.
Oblik krivulje ne odgovara konstantnoj toplinskoj vodljivosti. Naime, Cini se da toplinska
vodljivost u jednom trenutku raste, $to je vidljivo kao porast krivulje. Efekt je to izrazeniji $to
je veéi porast temperature Zice a manja viskoznost ispitivanog fluida. Pretpostavljena je
pojava konvektivnog prijenosa topline. Vidljiva je i promjena visine krivulja §to ukazuje na
nestacionarnost pocetne temperature, a samim time 1 prekratko vrijeme izmedu susjednih

pulseva.
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Slika 21. Uc¢inak konvekcije prilikom mjerenja na vodi

Kako je vidljivo pri vrlo slicnom mjerenju na vodi (slika 21) ucinak konvekcije je daleko

1zrazeniji zbog bitno manje viskoznosti vode.
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Slika 22. Mjerenja grafitnom Zicom na cementnoj pasti

Slika 22 premda je prakticki eliminirana moguénost konvekcije budu¢i se cementna pasta
nedugo nakon mijeSanja pretvara u stanje sli¢no gelu, pojava efekta porasta vodljivosti nije
eliminirana. Nazalost usporedba ova dva mjerenja nije sasvim jednoznacna zbog druge

karakteristike osjetila. Iako su mjerenja vrSena pri istim uvjetima, grafitna zica je u slucaju
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cementa morala biti izolirana. Izolacija je izvedena suspenzijom polibutadienske gume, $to je
prilicno promijenilo geometriju zice 1 k tome unijelo dodatni otpor prijenosu topline te
dodatnu akumulaciju. No svakako se treba racunati s time da je ucinak prisutan i u vrlo
strmom dijelu krivulje samo je uvelike nadvladan pocetnim porastom temperature. Postoji
naravno mogucnost paralelnog vodenja struje kroz elektrokemijske reakcije uslijed
nedovoljne izolacije vruce zice. Racunanje toplinske vodljivosti iz ovakvih krivulja nije

moguce bez jasnog poznavanja ovih ucinaka.

MaponDif § m'
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Slika 23. Mjerenje grafitnom zicom na glicerolu

Slika 23: Eliminirani mogu¢i u¢inci pojave termonapona na spojiStu grafit-bakar, smanjen
aksijalni gubitak topline i osiguran bolji elektri¢ni kontakt. PoboljSanje oblika krivulje je
jasno vidljivo no i dalje je ugadanje krivulje problemati¢no. Budu¢i da je mjerenje otpora
same zice i njegove ovisnosti o temperaturi nepouzdano, javlja se sumnja u konstantnost
temperaturnog koeficijenta otpora osjetila 1 moguénost promjene otpora zbog toplinskog

rastezanja.
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Slika 25. Utjecaj loSeg elektri¢nog kontakta na mjerenje
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Grafitni materijal olovaka se pokazao vrlo krhkim pa iako su se koristile redne

0
stezaljke priblizno jednakog promjera promjeru Stapica, materijal se Cesto mrvio 1 pri



pazljivom stezanju. Nesto boljima su se pokazale tvrde olovke H tipa no ipak je materijal

zbog niza problema odbacen. Problem je medu ostalim i to §to postoji znatna varijacija u

pocetnom otporu geometrijski identi¢nih Stapica, a kako nije moguce unaprijed predvidjeti

oblik krivulje odziva kao i njene ekstreme za svaki Stapi¢ bi se trebalo provesti ukupno

preliminarno mjerenje kako bi se ugodio pocetni polozaj krivulje i snaga disipirana na Stapicu.

Budu¢i da samo bazdarenje traje oko tri sata to predstavlja velik problem.

Na slici 26, prikazan je odziv Celi¢ne Zice, koja svojim geometrijskim, elektri¢nim 1

mehanickim svojstvima uvelike nadmasuje prethodna osjetila.
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Slika 26.Tipicno mjerenje na glicerolu ¢elicnom vru¢om zicom

Tablica 5. Prikaz ponovljivosti mjerenja

puls 1

puls 2

puls 3

Povrsina ispod

krivulje pulsa 475,68

471,27

480,68

Razlika izmedu 1. 1 3. pulsa je svega 1% no isto tako je ustanovljen i porast temperature

kupelji. Cijelo vrijeme treba imati na umu da je ovo zapravo obicna ¢eli¢na Zica, a ne skupo

osjetilo.
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PokuSajmo isto obaviti s neSto preciznije izvedenim mjerenjem:

T,=27,75 °C
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Slika 27. Mjerenje na glicerolu uz skokomi¢nu promjenu
temperature kupelji sa 22,5 °C na 27,75 °C

T e
10,000,000 12000000 14000000

Za svaku od temperatura odabrano je po pet pulseva. PovrSine ispod njih

nalaze se u tablici 6:

Tablica 6. Prikaz povrSine ispod krivulja za dvije razlicite serije pulseva

Pulsevi: 1 2 3 4 5
T,=22,25 °C 509,69406 511,42353 513,41162 515,08882 515,07523
T,=27,75 °C 1018,29975 1022,54965 1024,97355 1024,31401 1024,12256

Preciznost je jos uo€ljivija iz grafova na slikama 28 i 29:
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Slika 28. Ovisnost povrsine ispod krivulje pulsa o rednom broju za 77=22,25 °C
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Slika 29. Ovisnost povrsine ispod krivulje pulsa o rednom broju za 7,=27,75 °C

Uzmemo 1i da su su zadnja dva pulsa u seriji na priblizno jednakoj temperaturi mozemo

izraCunati 1 greSku.

Za T1=22,25 °C

= -100 = -0,0026%
515,07523

AP _515,07523-515,08882
2§
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Za T,=27,75 °C

AP _ 1024,31401-1024,12256 1100 = 0,019%
P 1024,31401

Preciznost je upravo nevjerojatna obzirom da je u pitanju 10-bitni A/D pretvara¢ koji ima

kvantizacijsku greSku od najmanje 0,1% a osjetilo je obi¢na ¢eli¢na Zica.
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5.0. Rasprava

Mjerenje toplinskih svojstava materijala vezano je uz znatne eksperimentalne teskoce.
Odabir neke od postoje¢ih metoda ovisi o specificnim zahtjevima, primjerice, mjerenje
toplinskih svojstava fluida je znatno oteZzano pojavom konvekcije fluida, a ¢vrsti uzorci ne
postizu dovoljno dobar kontakt s elementom grijala. Kompozitni materijal kao Sto je cementni
materijal primjer je ne samo viSefaznog materijala (Cvrsta i kapljevita faza) nego 1 vremenski
promjenjivog materijala zbog kemijskih reakcija koje se odvijaju tijekom hidratacije. Za
toc¢nija mjerenja utjecaja hidratacijom oslobodene topline na porast i raspodjelu temperature u
cementnom materijalu potrebni su tocniji podaci o toplinskim svojstvima konkretnog
cementnog materijala. Dostupna znanstvena i tehnicka literatura oskudijeva takvim podacima,
dok podataka za cementne materijale na osnovi aluminatnog cementa gotovo i nema.
Potrebno je imati na umu da toplinska svojstva cementnog materijala ovise i1 o
vodocementnom omjeru, vlaZznosti materijala, vrsti Cestica agregata, poroznosti itd., te je
primjena teorijskog modela nesigurna.

U ovom je radu odabrana i izvedena metoda vruce Zice za mjerenje toplinske
vodljivosti materijala u izvedbi s jednom Zicom koja je istodobno i grijalo i mjerno osjetilo
temperature. Dinamicka metoda mjerenja toplinske vodljivosti odabrana je zbog moguénosti
izvedbe viSe mjerenja na samom cementnom materijalu tijekom ocvrS¢avanja Sto nije
moguce pratiti metodama u ustaljenom stanju, primjerice referentnom metodom zastiene
vruce ploce. Izvedba Hot-wire uredaja s jednom Zicom odabrana je stoga Sto druge izvedbe
zahtjevaju to¢no poznavanje udaljenosti temperaturnog osjetila od grijala, Sto u slucaju
terenske primjene gotovo i1 nije moguce postici.

Tijekom izrade rada uloZen je velik trud oko same elektroni¢ke izvedbe uredaja za
mjerenje toplinskih svojstava, te je rijeSen problem kako samog izbora materijala vruce Zice,
kvalitetnog kontakta, elektri¢éne izolacije same Zice i pojave elektricnog Suma, tako i same
pouzdanosti uredaja i lako¢e rada s njim. Posebni programi napravljeni su kako bi omogucili
lakSu komunikaciju 1 mjerenje sa uredajem, te je postignuta izuzetna ponovljivost mjerenja.
Nakon §to smo se uvjerili u ponovljivost, uocene su slijedece poteskoce tijekom obrade
rezultata mjerenja.

Model: Prije svega, model porasta temperature vruce zice tijekom mjerenja, analiticko je
rjeSenje jednadzbe prijenosa topline (uz niz pocetnih i rubnih uvjeta) beskonacno dugog 1

tankog linijskog izvora topline u homogenom beskonacnom materijalu. Ograni¢enje primjene
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2
takvog rjeSenja: AT S ( r j nije samo pitanje rjeSenja eksponencijalnog integrala

4zl '\ 4zd

nego 1 osnovno pitanje: ,,Koliko je naSe mjerenje blisko teoretskim postavkama (geometrija
zice 1 uzorka) pri izvedbi modela?*

Nedostatci: Pregledom literature ustanovljeno je da gotovo svi istrazivac¢i Koriste

2
aproksimaciju  analitickog rjeSenja AT =9 | 4 gdje je varijabla
4rA 4rA

eksponencijalnog  integrala  opisana sa samo prva dva ¢lana  razvoja:

2 x3 x4

_E ~ — —1 — - ces
/()= =y ~In(x) +x 2217 3.3 4.4

Ako bi prikazali ovisnost rjesenja eksponencijalnog integrala o logaritmu argumenta x bilo bi
vidljivo da je potrebno dulje vrijeme mjerenja jer se tek tada vrijednost eksponencijalnog
integrala moze opisati funkcijom In(x)+y. Ovdje dolazi do moguénosti pojave aksijalnih
gubitaka i1 u¢inka konacnih granica uzorka.

Budu¢i rad usmjeren je na izbor kvalitetnije vruce Zice uredaja s kojom bi bilo moguce izvesti

elektricnu izolaciju te mjerenje elektricki vodljivih materijala.
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6.0. Zakljucak

Napravljen je uredaj za mjerenje toplinske vodljivosti materijala koji radi na principu
mjerenja vru¢om zicom koja istodobno sluzi i kao grijalo konstantne snage i kao temperaturno
osjetilo. Uredaj karakterizira fleksibilnost rada ostvarena preko korisni¢kog sucelja, a
mjerenja su ponovljiva uz vrlo dobar odnos signal/Sum.

Teoretski model porasta temperature vruce zice ukljucuje funkciju eksponencijalni integral
koji je prilikom obrade rezultata potrebno aproksimirati s ve¢im brojem ¢lanova reda. Daljnji
rad je moguce unaprijediti primjenom zice od tantala koji je moguce presvuci slojem oksida 1

mjerenja izvoditi u elektricki vodljivim materijalima.
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