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Naslov doktorske disertacije:

Odredivanje toplotne provodnosti slabo provodnih ¢vrstih materijala metodom
jednostrane zasti¢ene tople ploce

REZIME

Tema disertacije je razvoj, izrada i validacija aparature po metodi jednostrane zasti¢ene
tople ploce koja omogucava odredivanje toplotne provodnosti slabo provodnih ¢vrstih materijala
u temperaturnom opsegu od 10 °C do 50 °C sa visokom ta¢no$¢u i precizno$cu, tj. relativno
malom mernom nesigurno$¢u od oko 2 %. Pored toga, doprinos ovog rada je i realizacija
algoritma za spregu numeri¢kog modela sa eksperimentom, ¢ime se omogucava veca efikasnost i
jednostavnost koris¢enja merne procedure. Detaljnim pregledom literature izabrana je ova merna
metoda koja kod slabo provodnih materijala moze obezbediti rezultate sa najmanjom mogucom
mernom nesigurno$¢u. Po njoj je realizovana aparatura kvadratnog popre¢nog preseka i
dimenzija radne povrsine 300 x 300 mm?. Projektovanje aparature i optimizacija dizajna njenih
glavnih delova su izvrSeni upotrebom softverskih alata zasnovanih na metodi konacnih
elemenata (FEM). Razvijen je detaljan 3D FEM model kojim je ispitan uticaj razli¢itih
parametara aparature na ta¢nost merenja na osnovu ¢ega su izvedeni zakljucci o osetljivosti
aparature na njihovu promenu. Dat je detaljan opis izrade svih delova aparature, kao i prikaz
kompletne eksperimentalne postavke. Poseban osvrt je dat na razvoj programskog reSenje za
podesavanje, kontrolu, akviziciju i prikaz podataka. Validacija realizovane aparature i
predlozene merne procedure je izvrSena koriS¢enjem sertifikovanog standardnog referentnog
materijala od pireks stakla, model BCR-039C, u temperaturnom opsegu od 10 °C do 50 °C.
Dobijeni rezultati toplotne provodnosti su bliski referentnim vrednostima i u okviru opsega
referentne merne nesigurnosti $to ukazuje na uspe$nost izvedene validacije. Prikazani su i
rezultati dobijeni ispitivanjem reproduktivnosti aparature, kao i razmatranjem uticaja toplotnog
kontaktnog otpora na rezultate merenja. Poredenjem rezultata merenja 1 numerickih 3D
simulacija izvrSena je verifikacija razvijenog 3D modela aparature. Na osnovu toga je osmisljena
I testirana sprega 3D simulacije i merenja, tj. posebna iterativna procedura za odredivanje krajnje

vrednosti toplotne provodnosti uzorka ispitivanog materijala.
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The title of doctoral dissertation:

Thermal Conductivity Measurements of Poorly Conductive Solid Materials by Using the
Single-Sided Guarded Hot Plate Method

ABSTRACT

The subject of this work is development, realization and validation of a new single-sided
guarded hot plate apparatus for thermal conductivity measurement of poorly conductive solid
materials in the temperature range from 10 °C to 50 °C and with high accuracy and precision,
i.e., relatively low measurement uncertainty of about 2 %. Besides, this work contributes in the
development of an iterative procedure combining 3D simulation and measurement, which
provides both the efficiency and simplification of the measurement procedure. Upon a detailed
review of literature the measurement method, which could insure results with a lowest possible
measurement uncertainty in the case of poorly conductive materials, was chosen. According to
this method, a square cross section apparatus of 300 x 300 mm? working surface was developed.
Optimal design of the apparatus and its main parts is based on the finite element method (FEM)
modelling. A detailed 3D FEM model was developed and used for an analysis of the influence of
different parameters on the measurement accuracy. Based on this analysis, the conclusions about
the performance of the apparatus are drawn. Detailed description of the development of all parts
of the apparatus is given, along with the complete experimental setup. Special insight is given in
the development of the software for adjustment, control, display, and data acquisition. Validation
of the developed apparatus and proposed measurement procedure was carried out by using
standard reference material, Pyrex glass, model BCR-039C. Obtained results for thermal
conductivity were very close to the reference values and within the range of reference
measurement uncertainty, which indicated the success of performed validation. Results obtained
by testing of the apparatus reproducibility are also given, along with the results of testing the
influence of contact resistivity on the measurement accuracy. Verification of the developed 3D
model was performed by comparison between measurements and results of 3D numerical
simulation. Based on the latter, the iterative procedure combining 3D simulation and
measurement was developed and tested for the determination of appropriate correction of final

thermal conductivity value of the specimen under test.
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1. Uvod

1.1 Znacaj i potreba odredivanja termofizi¢kih osobina materijala

Precizno poznavanje fizickih osobina materijala ima veliki znacaj u svim oblastima nauke 1
istrazivanja, ali i znacajan ekonomski efekat koji se ispoljava preko smanjenja potrosnje energije,
ustede materijala, kao i povecanja efikasnosti proizvodnih i tehnoloskih procesa. Termofizicke
osobine su u uzem smislu posebno znacajne za postizanje visokih performansi u sistemima za
upravljanje energijom u kojima je neophodna S§to kvalitetnija termicka analiza za kontrolu
procesa prenosa toplote. Tesko je u inZenjerskoj praksi pronaci proces koji ima opstiju primenu
od prenosa toplote kroz materijal ili kombinaciju razli¢itih materijala. Tako je na primer,
masinskim inZenjerima potrebno poznavanje procesa prenosa toplote koji se javlja u opremi na
termoelektranama u cilju poboljsanja njenih performansi. U mnogim slu¢ajevima, kao $to su
kotlovi, razmenjivaci toplote ili rashladna oprema, cilj je da se postigne §to brzi prenos toplote sa
§to je moguce manjim otporom. Elektroinzenjeri tako imaju potrebu da sprece oSteCenje
materijala usled pojave vrucih tacaka u elektriénim motorima, generatorima, transformatorima 1
ostaloj elektri¢noj opremi, koje nastaju kao posledica greske u analizi procesa prenosa toplote 1
projektovanju sistema za hladenje, ali 1 kvaru same elektricne opreme. Sve ve¢a minimizacija
integrisanih kola dovela je do toga da su inZenjeri elektronike i racCunarstva sve vise
zainteresovani za procese disipacije toplote sa poluprovodnickih komponenata i Stampanih ploca
da bi u fazi projektovanja obezbedili njihov siguran rad u granicama dozvoljenih temperatura.
Isto vazi 1 u polju metalurgije, poljoprivrede 1 gradevinarstva, gde poznavanje prenosa toplote u

konkretnim slucajevima, inzenjerima omogucava dobijanje kvalitetnijeg finalnog proizvoda.

lako postoje mnogi uspesni projekti vezani za prenos toplote, dalji razvoj ove oblasti je jo§
uvek neophodan u cilju poveéanja Zivotnog veka i efikasnosti mnogih uredaja koji su prethodno
navedeni, Sto moZe dovesti do mnogo novih otkria. Prema tome, proucavanje termofizickih
osobina materijala koji imaju direktan uticaj na proces prenosa toplote, su od interesa u skoro
svim inzenjerskim oblastima. Precizno i1 tacno merenje ovih osobina je od klju¢nog znacaja za
svaki proces ili materijal koji se izlaze velikom ili brzom temperaturnom gradijentu. Informacije
o termofizi¢kim osobinama neke strukture se rutinski koriste za numericko modelovanje prenosa

toplote razlicite kompleksnosti bez obzira da li struktura izoluje, provodi ili je potrebno samo da
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izdrzi promene toplote. Poznavanje vrednosti ovih osobina materijala omogucava tacnije
odredivanje koli¢ine energije u procesu prenosa toplote, a samim tim i izbor i pravilno

dimenzionisanje opreme.

Termofizicke osobine materijala se mogu podeliti na: termodinamicke, toplotne
transportne 1 toplotne radijacione osobine. U grupi termodinamickih osobina izdvajaju se
specificna toplota, entalpija i temperaturni koeficijent linearnog Sirenja materijala, u grupi
toplotnih transportnih osobina toplotna provodnost i toplotna difuzivnost, dok se u grupi
toplotnih radijacionih osobina ubrajaju, izmedu ostalih, emisivnost, i koeficijenti apsorpcije,
refleksije i transparencije. Zbog tesne povezanosti mehanizma transporta toplote i elektri¢ne
energije kod metala i legura, promenom njihove temperature znacajno se menja i specifi¢na

elektri¢na otpornost, pa se Cesto i ova karakteristika svrstava u termofizi¢ke osobine materijala.

U ispitivanju termofizickih osobina materijala odredivanje toplotne provodnosti je od
posebnog znacaja. Mera sposobnosti materijala da provede toplotnu energiju okarakterisana je
ovom osobinom, koja se moze definisati kao koli¢ina toplote koja prolazi kroz medijum
ograni¢en dvema beskona¢nim ravnima izloZzenim gradijentu temperature od 1 K/m po jedinici

vremena i jedinici povrsine [1].

Toplotna provodnost materijala moze varirati usled promenjivog sastava materijala ili
njegovog uzorka, zavisiti od uticaja vlage ili drugih faktora, menjati se sa vremenom, kao i sa
srednjom temperaturom i zavisiti od ranije toplotne istorije. Imajuci u vidu da vrednosti toplotne
provodnosti zavise od same temperature materijala, njeno odredivanje u potrebnom

temperaturnom opsegu je od narocitog znacaja.

Tokom poslednjih decenija, doSlo je do ekspanzije istrazivanja u oblasti odredivanja
toplotne provodnosti zgrada, izolacionih 1 slabo provodnih materijala u Sirokom opsegu
temperatura, od niskih do umereno visokih [2]. Takode, razvijeni su novi materijali i pronadene
nove primene postoje¢ih. Cesto nije dovoljno koristiti priblizne podatke iz dostupnih kataloga,
ve¢ je neophodno sprovesti merenja stvarnih uzoraka na temperaturama od interesa i to sve u
cilju poboljSanja energetske efikasnosti zgrada, Sto je danas jedan od vodecih prioriteta
savremenog druStva. Gradevinski sektor je trenutno kljucni potroSa¢ energije 1 kao takav
predstavlja najveci potencijal njene ustede u skladu sa planom o energetskoj efikasnosti (EC,

2011). Medutim, Srbija danas ima najnizi stepen energetske efikasnosti u Evropi [3] i nalazi se
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na samom dnu lestvice medu zemljama koje racionalno koriste energiju. Alarmantna ¢injenica je
podatak da zgrade u Srbiji imaju udeo od ¢ak 60 odsto od ukupne potrosene energije, dok se taj

procenat u razvijenim zemljama Evrope krece izmedu 20 i 40 [3].

Ovakvo stanje moglo bi znacajno da se poboljSa primenom energetski efikasnih metoda u
projektovanju 1 odgovaraju¢im izborom materijala kod novoprojektovanih zgrada, kao i
primenom svih principa koji omogucavaju kvalitetnu energetsku rehabilitaciju postojecih
neizolovanih objekata. To daje znacaj odredivanju toplotne provodnosti gradevinskih materijala,
u koje pored izolacionih, spadaju i slabo provodni materijali kao §to su stakla, keramike,
polimeri, gume, materijali bioloskog porekla i dr. i koje je fundamentalno za reSavanje

pomenutih problema zgrada i povecanje komfora njenih korisnika.

Jos je bitno naglasiti da odredivanje termofizickih osobina materijala treba da karakteriSe
mala merna nesigurnost da bi dobijeni rezultati bili $to validniji. Konkretno, preko 60% procesa
koji se koriste u preradivackoj industriji u Evropi zavisi od preciznog merenja termofizickih
osobina materijala. Napredna metrologija u ovoj oblasti je klju¢ni faktor za povecanje efikasnosti
i uticaja industrijskih procesa na zivotnu sredinu. U Evropi postoji nekoliko nacionalnih
metroloskih laboratorija specijalizovanih u polju metrologije termofizi¢kih osobina. Centralna
koordinacija mreze se vr$i od strane Medunarodnog biroa za tegove i mere BIPM (Bureau
International des Poids et Mesures) u Sevru, u Francuskoj. Da bi bila uporediva izvan drzavnih
granica, merenja moraju biti slediva prema odgovaraju¢im i navedenim referencama, zbog cega

postoje sertifikovani referentni materijali koji omoguéavaju metrolosku sledivost.

Laboratorija za termotehniku i energetiku, Instituta Vinca se ve¢ dugi niz godina bavi
proucavanjem i merenjem termofizi¢kih osobina materijala. Od 2015. godine, laboratorija je
postala imenovana kao nosilac nacionalnih etalona u oblasti termofizi¢kih osobina u okviru
nacionalnog metroloSkog sistema u Republici Srbiji i to za toplotnu provodnost i toplotnu

difuzivnost opstih i specifi¢nu toplotu elektroprovodnih ¢vrstih materijala.

1.2 Toplotna provodnost ¢vrstih materijala
Toplotna provodnost se u matematickom smislu definiSe fundamentalnom jednacinom

prenosa toplote kondukcijom tj. Furijeovim zakonom

¢=-A-VT (1)



koji tvrdi da je u svakoj tacki prostora P(X, Y, z) izotropnog medijuma, gustina toplotnog fluksa ¢
proporcionalna sa gradijentom temperature, VT. Konstanta proporcionalnosti ovih veli¢ina je
toplotna provodnost medijuma A [W/(m-K)] u razmatranoj tacki P koja zavisi od temperature

medijuma u toj tacki, T.

lako Furijeov zakon daje osnovu za analizu toplotne provodnosti, on ne definiSe fizicki
smisao ove veli¢ine. Ona u ¢vrstim homogenim materijalima zavisi od mehanizma provodenja
toplote, tj. od dominacije razli¢itih nosilaca toplotne energije. Koji tip nosilaca ¢e preovladati
zavisi prvenstveno od vrste materijala i temperaturnog nivoa na kome se provodenje vrsi.
Osnovni nosioci toplotne energije su slobodni elektroni, vibracije kristalne resetke (fononi) i
elektromagnetno zracenje, dok se kod nekih tipova materijala kao nosioci javljaju i uzajamni
efekti izmedu magnetnih momenata u materijalu, ambipolarna difuzija elektrona i Supljina, kao 1
asocirani parovi elektrona i Supljina. Ukupnoj toplotnoj provodnosti doprinose svi tipovi nosilaca

1 to se moze izraziti relacijom

1
A= 52 Cvils @
i

gde se oznaka i odnosi na vrstu nosilaca, Ci je specifi¢na toplota pri konstantnoj zapremini, Vi
brzina nosilaca i li duzina slobodnog puta svakog nosioca koji doprinose transportu toplotne

energije u datom materijalu.

Kod metala i legura osnovni nosioci toplotne energije su slobodni elektroni, dok se kod
dielektrika sa kristalnom strukturom toplota prenosi fononima. Elektromagnetno zraenje
dominira kod materijala koji su delimi¢no ili potpuno propusni na infracrveno zracenje, kao 1
kod vecine materijala na visokim 1ili vrlo visokim temperaturama. Uzajamni efekti izmedu
magnetnih momenata u materijalu mogu imati izvesnog doprinosa kod magnetnih izolatora na
niskim temperaturama. Ambipolarna difuzija elektrona i Supljina, kao i asocirani parovi
elektrona 1 Supljina vezani su za transport energije u poluprovodnickim materijalima. Medutim,
ova tri mehanizma su samo od teorijskog interesa i ne doprinose znacajnije transportu toplote u
¢vrstim telima. U literaturi [4], [5] su detaljno opisani pojedinacni uticaji osnovnih nosilaca

toplotne energije, gde je data i opSirnija teorija toplotne provodnosti ¢vrstih tela.



Zbog zavisnosti od atomske i molekularne strukture materijala, vrednosti toplotne
provodnosti se mogu razlikovati od materijala do materijala i po nekoliko redova velicine,
odnosno za faktor 10° izmedu izolatora (vakuumske izolacije) i najboljih toplotnih provodnika
(dijamant, grafen) (SI. 1.1), Sto se odnosi na vrednosti toplotne provodnosti na sobnoj
temperaturi. Na veoma niskim temperaturama, u nekim metalima (Sn, Cu, i Ag) i dielektricima
(Al203) pronadena je toplotna provodnost reda veli¢ine 10000 W/(m-K) [6]. Uzimajuéi i te
vrednosti u obzir, medutim, raspon vrednosti toplotne provodnosti je i dalje mnogo manji nego u
slucaju elektricne provodnosti, gde se najbolji izolatori od najboljih provodnika razlikuju za
faktor 10%%. Kod ¢istih metala, slobodni elektroni najvise doprinose i toplotnoj i elektri¢noj
provodnosti (c) koje su medusobno povezane Wiedemann—Franz zakonom

_A @3)
oT

gde je L Lorencov broj &ija je teorijska vrednost 2.44x108 WQ/K?2,

Predmet ove disertacije je odredivanje toplotne provodnosti slabo provodnih ¢vrstih
homogenih materijala, preciznije materijala ¢ija se toplotna provodnost kre¢e od 0.1 W/(m-K) do
5 W/(m-K). Ovim opsegom su obuhvaceni i neki toplotni izolatori, prema podeli [7] po kojoj se
materijali sa A < 0.26 W/(m-K) ubrajaju u njih. Dakle, re¢ je o nemetalima u kojima se toplota
prenosi fononima, a neki od njih su keramike, polimeri, gume, materijali bioloSkog porekla itd.
Toplotna provodnost kristalizovanih keramika na sobnoj temperaturi kre¢e se od 2 W/(m-K) do
50 W/(m'K). Stakla i druge amorfne keramike imaju nizu toplotnu provodnost od kristalnih
keramika, poSto je rasejanje fonona mnogo efikasnije kada je struktura atoma neuredena i
nepravilna. Toplotna provodnost polimera zavisi od stepena kristalizacije 1 reda veli¢ine je 0.3
WI/(m-K), dok se kod razli¢itih vrsta guma kre¢e oko 0.2 W/(m-K) [8]. Na SlI. 1.1 su navedene jo$

neke vrste materijala iz datog opsega.
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Toplotna provodnost W/(m-K)

Sl. 1.1- Opseg toplotne provodnosti razlicitih materijala

Veoma cesto su slabo provodni materijali, posebno izolatori, porozni materijali odnosno
heterogeni materijali sastavljeni iz dve faze: ¢vrste koja predstavlja matricu poroznog medijuma i
gasovite faze koja ispunjava praznine cvrste matrice. U takvom materijalu mehanizam
provodenja toplote je kompleksniji zbog kondukcije u ¢vrstoj i konvekcije u gasovitoj fazi, kao i
radijacije. Ako je ukupan prenos toplote uglavnom konduktivni (bez pomeranja meduprostornog
gasa 1 sa malom komponentom zracenja), pojam toplotne provodnosti je i dalje validan, kao u
slu¢aju homogenih materijala, ali se odnosi na ekvivalentnu (efektivnu ili vidljivu) toplotnu
provodnost. U slucajevima gde je prenos toplote kombinacija kondukcije, konvekcije i radijacije,
linearnost izmedu gustine fluksa i temperaturnog gradijenta je naruSena, pa Se toplotna

provodnost materijala razmatra drugacijim, znatno kompleksnijim matematickim modelima.

1.3 Eksperimentalno odredivanje toplotne provodnosti

Za eksperimentalno odredivanje toplotne provodnosti ¢vrstih materijala se koristi veliki
broj metoda [1], [9] koje podrazumevaju upotrebu razli¢itih matematickih i fizi¢kih principa, ¢ija
primena zavisi od temperaturnog opsega i vrste materijala, odnosno od opsega toplotne



provodnosti materijala. Prilikom izbora metode razmatra se priroda materijala, geometrija

dostupnog uzorka, zahtevana tacnost, kao i brzina dobijanja rezultata.

Postojece eksperimentalne tehnike za merenje toplotne provodnosti podeljene su u dve
kategorije, na stacionarne i nestacionarne ili tranzijentne. Kod stacionarnih metoda, uzorak
ispitivanog materijala je izloZzen vremenski invarijantnom temperaturnom polju i toplotna
provodnost se dobija iz direktnog merenja toplotnog fluksa i temperaturnog gradijenta nakon
postizanja stacionarnog stanja, tj. direkthom primenom Furijeovog zakona. Kod nestacionarnih
metoda, raspodela temperatura na uzorku se menja sa vremenom, pa je potrebno merenje brzine
temperaturne promene, ¢ime se odreduje toplotna difuzivnost materijala. Toplotna provodnost se
zatim racuna iz toplotne difuzivnosti, gde se podrazumeva poznavanje gustine i specifiéne

toplote ispitivanog materijala.

Najvecdi izazov kod vec¢ine metoda je dobijanje kontrolisanog jednodimenzionog toplotnog
fluksa tako da se ostvareni grani¢ni uslovi u eksperimentu poklapaju sa teorijskim
pretpostavkama. Teorijski, najjednostavniji metod dobijanja kontrolisanog toplotnog fluksa je
koris¢enjem uzorka oblika Suplje lopte i grejaca postavljenog u njenom centru. Tada bi toplota
oslobodena sa grejaca prolazila kroz uzorak radijalno, bez gubitaka. Medutim, u praksi nije
nimalo jednostavno napraviti sferni greja¢ koji bi proizvodio uniformni toplotni fluks u svim
radijalnim pravcima. Takode, 1 izrada sfericnih uzoraka bila bi prilicno sloZena, kao 1 proces

merenja ulazne toplote 1 temperaturnog gradijenta prilikom izvodenja eksperimenta.

Najcesce koriS¢en metod kontrolisanja jednodimenzionog toplotnog fluksa je svodenje
temperaturnog gradijenta na nulu pomocu zastitnih grejaca (najes$¢e u kombinaciji sa toplotnom
izolacijom) u svim pravcima osim u Zeljenom. Mnoge metode za odredivanje toplotne
provodnosti koriste uzorke cilindri¢nog oblika, razli¢itih odnosa precnika 1 visine, pocev od
oblika dugacke tanke Sipke pa do tankog diska, gde je toplotni fluks kontrolisan ili u radijalnom

ili u longitudinalnom pravcu [5].

Prvo eksperimentalno proucavanje toplotne provodnosti ¢vrstih materijala izvedeno je u
osamnaestom veku, odnosno 1753. god. kada je Benjamin Franklin pokazao da razliciti
materijali imaju razli¢ite sposobnosti da prime toplotu i ,,prenesu je dalje” [10]. On je odredivao
da li su materijali, poput metala i vune dobri ili losi toplotni provodnici prema stepenu hladnoce

koji je osec¢ao njihovim dodirom. Od prve stacionarne apsolutne metode koju je 1851. god.
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opisao Forbes [11] i prve nestacionarne apsolutne metode koju je predlozio Angstrom 1861. god.
[12], pa do danas, razvijeno je puno razli¢itih eksperimentalnih tehnika i njihovih varijanti [1],
[13], [14]. U drugoj glavi ovog rada, ukratko su analizirane neke od metoda za slucaj uzoraka

¢vrstih materijala.

1.4 Struktura doktorskog rada

Nakon uvodnog dela gde je istaknut znacaj poznavanja i potreba za odredivanjem toplotne
provodnosti materijala, u drugoj glavi je izvrSena klasifikacija eksperimentalnih metoda na
osnovu raspolozive literature i podataka, a polaze¢i od podele na stacionarne i nestacionarne.
Data je radna jednacina svake metode, pregled najbitnijih karakteristika sa naglasenim
prednostima i nedostacima, kao i primeri njihove primene sa procenjenom mernom

nesigurnoscéu.

Treca glava se fokusira na metodu (jednostrane) zasti¢ene tople ploce, prikazujuci teorijske
osnove metode kao i osnovne principe njenog funkcionisanja. Kroz pregled dostupne literature
su prikazani razli¢iti pristupi reSavanju problema pri odstupanju od idealnih radnih uslova, kao
Sto su temperaturni debalans izmedu glavnog i zastitnog grejaca i ivi¢ni gubici toplote kroz

uzorak.

Za potrebe ove disertacije je razvijena aparatura kvadratnog oblika po metodi jednostrane
zasti¢ene tople ploce, Cije je projektovanje detaljno opisano u Cetvrtoj glavi. Prvo je dat idejni
model aparature, zatim su odredeni klju¢ni parametri projektovanja, pa je formiran 2D FEM
model predlozenog dizajna aparature u cilju provere njene funkcionalnosti. Optimalni dizajn

kljuénih delova aparature je pronaden na osnovu rezultata 3D FEM simulacija.

Jedan od doprinosa ove disertacije je i formiranje 3D modela kompletne aparature, ¢iji je
opis dat u nastavku Cetvrte glave. Njegovim razvojem su otklonjeni glavni nedostaci 2D modela
aparature ¢ime je omoguceno ispitivanje razli¢itih uticaja na rezultate merenja, od kojih su neki

navedeni u radu.

Detaljan opis realizacije razvijene aparature je dat u petoj glavi. Pored objasnjenja
postupka izrade klju¢nih delova aparature, prikazana je i provera njihove funkcionalnosti kroz
probna merenja. U nastavku je predstavljena kompletna eksperimentalna postavka, gde je pored

prikaza centralnog dela sistema, dat opis i perifernih uredaja kao i sistema za akviziciju
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podataka. Dat je i kratak opis razvijenog programa za akviziciju, kontrolu i prikaz mernih signala

napisan u programskom paketu LabView.

Sesta glava, validacija razvijene aparature, objedinjuje mernu proceduru, procenu merne
nesigurnosti i prikaz i analizu dobijenih rezultata merenja. Kroz mernu proceduru je prikazan
detaljan postupak merenja i obrade podataka, kao i opis korekcija koje se primenjuju zbog
specifi¢nosti metode i razvijene aparature. Kako se glavni izvori nesigurnosti mogu grupisati u
tri metroloske Kkategorije, merenje duzine, merenje napona i merenje temperature, u proceni

merne nesigurnosti je analiziran uticaj i udeo ovih veli¢ina na ukupnu mernu nesigurnost.

Pored prikazanih rezultata validacije koji procenjuju njenu uspesnost, dati su i rezultati pri
odredivanju reproduktivnosti merenja, koji su zna¢ajni za procenu ukupne merne nesigurnosti. U
tom smislu je vrSeno ispitivanje prethodno nepoznatog uticaja toplotnih kontaktnih otpora kod
realizovane aparature, tako da su eksperimenti ponavljani sa razli¢itim uslovima: najpre su
merenja izvedena bez dodatnog kontaktnog medijuma, zatim su ponovljena uz primenjen pritisak

mehanicke sile na centrali deo aparature i uz nanet tanak sloj razli¢itih koli¢ina glicerina.

U sedmoj glavi je izvrSena validacija 3D modela aparature poredenjem numeric¢kih i
eksperimentalnih rezultata. Zatim je predlozen algoritam Sprege 3D modela i merenja koji za cilj
ima optimizaciju procesa odredivanja toplotne provodnosti materijala i zasniva se na kombinaciji

merenja i numerickog modelovanja.

U zakljuénoj glavi sazeto su prikazani svi relevantni rezultati istrazivanja u okviru
disertacije, kao i njeni doprinosi. Na osnovu navedenih zakljucaka date su smernice za dalja

istrazivanja u ovoj oblasti.

Uz glavni tekst ovog rada je prilozen jedan dodatak koji sadrzi opis razvijenog programa

za podrsku sistema za akviziciju primenjene aparature.
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2. Metode merenja toplotne provodnosti

Bilo da se svrstavaju u stacionarne ili tranzijentne, metode za odredivanje toplotne
provodnosti materijala mogu biti apsolutne ili komparativne i svaka od njih poseduje razlicite
prednosti 1 mane [5]. Kod stacionarnih metoda merenja su prilicno dugotrajna (od nekoliko sati
do nekoliko dana) 1 vrSe se na srednjoj temperaturi hladne i tople strane uzorka. Merne aparature
su uglavnom slozene sa zahtevnom kontrolom Zzeljenog toplotnog fluksa kao i cestim
potesko¢ama u merenju usled kontaktnog toplotnog otpora [15]. Sa druge strane, tranzijentne
metode se karakteriSu kratkim vremenskim intervalima merenja (reda sekunde ili minuta);
jednostavnijoj postavci merenja od stacionarnih metoda, kao i manjim temperaturnim

gradijentom i manjim uzorcima [16].

Neke od stacionarnih metoda koje se mogu primeniti za odredivanje toplotne provodnosti

¢vrstih materijala su:

Metoda radijalnog toplotnog toka

Metoda sa aksijalnim tokom toplote

= Komparativna metoda sa aksijalnim tokom toplote (cut-bar metoda)

Metoda sa direktnim elektri¢nim grejanjem

Metoda zastic¢ene tople ploce

Metoda sa fluksmetrom (heat-flow meters metoda)
dok su neke od nestacionarnih ili tranzijentnih metoda:

= Metoda sa linijskim izvorom toplote (metoda tople Zice)

Tranzijentna metoda ravnog izvora

3m metoda

Laserska impulsna metoda

Impulsna tranzijentna metoda
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Cesto se namece pitanje koju od metoda koristiti prilikom odredivanja toplotne
provodnosti Zeljenih materijala. Osim $to se odgovor moZze prona¢i u zavisnosti od vrste
materijala koji se ispituje, geometrije dostupnog uzorka i zahtevane tacnosti, postoje i mnogi
projekti koji se bave medulaboratorijskim poredenjima razli¢itih metoda [17]-[20]. Ishod nekih

od ovih poredenja je bio i uspostavljanje pojedinih materijala kao referentnih, ¢iji je doprinos u

prenosenju sledivosti na druge metode ili na razli¢ite aparature iste metode.

2.1 Stacionarne metode

Stacionarne metode se baziraju na merenju toplotnog fluksa neophodnog za odrzavanje
vremenski konstantne temperaturne razlike izmedu dve povrSine uzorka ispitivanog CEvrstog
materijala. Toplotna provodnost se rauna kao funkcija toplotnog fluksa, temperaturnog
gradijenta i1 karakteristika 1 geometrije uzorka. Generalno, sam racun je jednostavniji nego u
sluc¢aju tranzijentnih metoda. Kod karakterizacije ¢vrstih materijala, poteskoce koje se javljaju
primenom stacionarnih metoda proisti¢u iz potrebe za ekstremno dugim merenjima i uzorcima

velikih dimenzija.

2.1.1 Metoda radijalnog toplotnog toka

Metoda radijalnog toka se koristi u Sirokom opsegu temperatura, obi¢no na uzorcima od
male do srednje toplotne provodnosti koji se nalaze u ¢vrstom stanju, kompaktne ili zrnaste
strukture [21]. Kod ove metode uzorak je dugacak Supalj cilindar u ¢ijoj se osi nalazi grejac
oblika tanke Zzice (ili Sipke) duzine H (SI. 2.1). Princip metode se bazira na reSenju Furijeove
jednacine za provodenje toplote kroz beskonacan Suplji cilindar u radijalnom smeru, odakle je
toplotna provodnost data izrazom:

Q n

A= ommar by, 4)

gde je Q / H specifi¢ni toplotni fluks po jedinici duzine cilindra, a AT razlika temperature u dve

tacke odredene radijusima ry i r2 duz temperaturnog gradijenta.

Metoda se zasniva na ispunjenju grani¢nih uslova da je celokupan toplotni fluks u mernoj
zoni usmeren u radijalnom pravcu i da ga je moguce izmeriti sa dovoljnom ta¢no$c¢u, kao i

razliku temperature u dvema tackama duz smera prostiranja toplote. Primena metode je u veoma
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Sirokom temperaturnom opsegu od -200 °C do 2000 °C i za vrlo Sirok spektar materijala, od
sinterovanih keramickih materijala do metala i njihovih legura sa mernom nesigurnos¢u oko 2 %
[22]. Metoda je najcesce koris¢ena izmedu 100 °C i 1300 °C, sa najveCom primenom za
karakterizaciju nuklearnog goriva UO> [23], [24]. Jo$ jedan primer primene ove metode
predstavlja merenje toplotne provodnosti Armco gvozda koje su izvrSili Donaldson i Taylor [25].

Vrednosti koje su dobili ovim merenjem bile su u opsegu od 5 % nesigurnosti.

senzor [
temperature

uzorak

toplotni izvor

Sl. 2.1-Princip metode radijalnog toplotnog toka

2.1.2 Metoda sa aksijalnim tokom toplote

Ova metoda spada medu najranije uvedene metode za merenje toplotne provodnosti metala
i do Sezdesetih godina proslog veka je bila i najvise rasprostranjena [1], dok su je kasnije
potisnule nestacionarne, znatno brze metode. Eksperimentalna aparatura metode sa aksijalnim
tokom toplote se u osnovi sastoji od uzorka veoma dugacke prizme ili cilindra (odnosa duzine i
precnika reda 10) na ¢ijoj je jednoj osnovi izvor toplote, a na suprotnoj toplotni ponor.
Diferencijalna jednacina Se u stacionarnom stanju za tanak cilindar i zanemarujué¢i efekat

radijalnog temperaturnog gradijenta moze napisati kao [26]

0%’T peo I%p
7 e (T 3 =0 ©

gde je T temperatura na rastojanju x od unutrasnje tacke koja se razmatra, To je temperatura zida
komore i prema tome temperatura kraja cilindra, p je obim poprecnog preseka cilindra, p njegova

specificna otpornost, € totalna emisivnost povrSine, ® povrSina poprec¢nog preseka cilindra, o
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Stefanova konstanta zraGenja, | je elektri¢na struja zagrevanja i A toplotna provodnost uzorka. 1z

izraza (5) se moze do¢i do relacije za dobijanje toplotne provodnosti [27]

__peo

A= (L_x)ZM

pEo 6
2w T,—T (©)

gde je T. temperatura beskona¢no dugackog Stapa, T, temperatura na sredini Stapa Cija je duZina

2L.

Glavni cilj koji treba ostvariti prilikom merenja toplotne provodnosti ovom metodom je da
se §to viSe smanje radijalni gubici toplote na njenom aksijalnom putu kroz uzorak. Navedeni
gubici toplote su minimalni pri niskim temperaturama. Kako se temperatura uzorka podize iznad
sobne temperature, medutim, kontrola toplotnih gubitaka postaje sve teza. Zbog toga se velika
paznja usmerava na vazne eksperimentalne parametre kao $to su odnos efektivne provodnosti

uzorka prema bo¢noj izolacionoj provodnosti (Sto veéi taj odnos, to bolji).

Ovom metodom pokriva se opseg toplotnih provodnosti 5 W/(m-K) do 500 W/(m-K) (slabi
i dobri elektri¢ni/toplotni provodnici) na radnim temperaturama od 4 K do 1000 K. U opsegu 77
K do 100 K ova metoda je bila bez premca po pitanju merne nesigurnosti (0,5 % do 5% [1], dok
se u novijoj literaturi [22] navodi da je za metale nesigurnost do 2%). Dobar primer primene
metode predstavlja merenje ¢vrstog 1 rastopljenog olova koje je izveo Hemminger 1 koji tvrdi da
je postigao procenjenu nesigurnost od 2.5 % za ¢vrsto i 3 % za te¢no stanje [28]. U referencama

[29]-[31] navedeni su neki od znacajnih radova koji se odnose na metodu aksijalnog toka.

2.1.3 Komparativna metoda sa aksijalnim tokom toplote

Od svog nastanka 50-tih godina proslog veka pa do danas, ova metoda (eng. cut-bar
method) je u velikoj meri zamenjena brzim tranzijentnim metodama, koje se, medutim, ne mogu
primeniti u specifi¢nim slucajevima geometrije ili strukture uzorka [32]. Komparativha metoda
[33], [34] se zasniva na principu po kom se na putu nepoznatog toplotnog fluksa Q redno postave
dva uzorka, poznate i nepoznate toplotne provodnosti, Ar i As, uz uslov da kroz oba uzorka protice
isti toplotni fluks. ASTM standard [35] daje preporuke o projektovanju i rukovanju aparatura po
ovoj metodi. U njihovoj realizaciji, najeS¢e se uzorak koji se ispituje postavlja izmedu dva
uzorka iste duzine L, poprecnog preseka A i poznate toplotne provodnosti Ar (Uzorci referentnog

materijala), kao Sto je prikazano na Sl. 2.2. Temperaturni gradijent se uspostavlja montiranjem
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grejaca na vrh Citave strukture 1 hladnjaka na dno. ZaStitni grejaci sa bo¢nih strana uzoraka se
koriste u cilju smanjenja ivi¢nih gubitaka toplote. Takode, dva sloja izolacije se postavljaju uz
uzorke ¢ime se dodatno obezbeduje jednodimenzioni toplotni fluks kroz njih. Kada se uspostavi
stacionarno stanje, toplotna provodnost As se dobija na osnovu izmerenih temperaturnih

gradijenta:

Q . AT, AT, + AT, AT, + AT,
A

=A = o A= A (7)

2L 24T,

A ‘r-
{ ref. materijal 1 | | AT,
x
uzorak L AT,
v \ 2
B Y 4
[ ref. materijal 2 | L AT?
l hladnjak J G
0 e

SI. 2.2- Sematski prikaz sistema zasti¢enog aksijalnog toplotnog toka komparativne metode

Ova metoda se koristi za najSiri spektar materijala — od veoma loSih provodnika toplote do
metala i legura (prakti¢no za sve materijale u ¢vrstom stanju od 0.2 W/(m-K) do 200 W/(m-K)),

u Sirokom opsegu temperatura i predstavlja osnov ve¢ine komercijalnih aparatura.

Najveca njena prednost je jednostavnost kao i Cinjenica da je izbegnuto tacno merenje
relativno malih koli¢ina toplote (svodi se na merenje duzine i temperature). Osim toga, metodu je
pogodno Koristiti zbog raznovrsnosti geometrije (radijalna, aksijalna, ravna) i raznovrsnosti
materijala uzoraka, kao i mogucnosti serijske kontrole kvaliteta. Sa druge strane, i ovde se javlja

problem postizanja stacionarnog stanja i obezbedivanja adijabatskih uslova, a pri tom i uzorak i

17



referentni materijali moraju biti bliskih toplotnih provodnosti (Ar = As). Takode, ova metoda ima
vecu mernu nesigurnost od ostalih stacionarnih metoda jer nesigurnost merenja nikada ne moze
biti manja od nesigurnosti referentnog materijala. Uvodenjem korekcija baziranih na 3D
numerickim simulacijama, grupa autora [32] je uspela da smanji ukupnu mernu nesigurnost
metode i da prevazide problem neslaganja vrednosti Ar i As. Uradena je i1 eksperimentalna
validacija predloZenih korekcija, koje su primenjene u Cetiri razliita slucaja: kada je As mnogo
manja, ne puno manja, jednaka i mnogo veca od Ar. Svi dobijeni rezultati ne odstupaju vise od

3% od referentnih vrednosti.

2.1.4 Metoda sa direktnim elektri¢nim grejanjem

Dva glavna nedostatka stacionarnih metoda, duzina trajanja merenja i sloZenost
odredivanja toplotnih gubitaka, posebno na visokim temperaturama mogu biti prevazidena
metodom sa direktnim elektricnim grejanjem. Do sada je razvijen relativno veliki broj razlicitih
varijanti ove metode za merenje toplotne provodnosti elektroprovodnih materijala, odnosno

metala i legura [36].

U osnovi, uzorak oblika Zzice ili cilindra se postavlja u vakuumsku komoru i kroz njega se
propusta jednosmerna struja, koja dovodi do omskog zagrevanja uzorka (Sl. 2.3). Merenjem
temperature i pada napona na pozicijama oznacenim na Sl. 2.3, dobijaju se toplotna provodnost A
i specifi¢na elektri¢na otpornost p [37]:

(Us — Uy)? _ AURA

A[2T,— (T, +T)] ~ P~ 4L ®)

Ap =

gde su L i A duzina i popre¢ni presek uzorka, a in i AUn struja i pad napona za vreme grejanja
uzorka. Osim toplotne provodnosti i1 specificne elektricne otpornosti iz raspodele temperature
duz i/ili po popre¢nom preseku uzorka mogu se odrediti i toplotna difuzivnost, specificna
toplota, a kod nekih varijanti metode i hemisferna totalna emisivnost [38]. Varijante se razlikuju
najpre po usvojenom fizickom modelu, odnosno stepenu aproksimacije transportne jednacine u
uzorku, zatim taCkama na kojima se meri temperatura, broju uzoraka (jedan ili dva), obradi

rezultata (analiticki, numericki, iterativno) i dr.

Toplotna provodnost merenih uzoraka se krece u opsegu 10 W/(m-K) do 200 W/(m-K), a
radni opseg je od sobnih temperatura do ¢ak 3000 K. Merna nesigurnost je od 2 % do 10 % [1].
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SI. 2.3- Sematski prikaz sistema sa direktnim elektricnim grejanjem

2.1.5 Metoda zaSticene tople ploce

Metoda zasti¢ene tople ploce je standardizovana apsolutna metoda za odredivanje toplotne
provodnosti ¢vrstih materijala u opsegu od 0.01 W/(m-K) do 15 W/(m-K) [39]-[41]. Ovom
metodom se moze vrsiti karakterizacija izolatoriskih materijala kao §to su staklene vune,
stiropori, poliuretani i razliiti penasti materijali, kao i slaboprovodnih materijala, npr. keramika,

stakla, plastika, gumai sl.

Osnovni princip metode =zaSticene tople ploCe se =zasniva na stacionarnom
jednodimenzionalnom prenosu toplote kondukcijom kroz uzorak ispitivanog materijala, koji je
postavljen izmedu dve ploce razli¢itih temperatura. Ovaj proces se moze opisati pomocu

Furijeovog zakona, na osnovu koga je:
d
A=—— (9)

gde je A toplotna provodnost uzorka, Q toplotni fluks kroz uzorak, A povrsina kroz koju fluks
prolazi, d debljina uzorka i AT razlika temperatura na uzorku. Toplotna provodnost ispitivanog
materijala se, dakle, odreduje direktnim merenjem veli¢ina iz jednacine (9), dok se temperatura

na kojoj se ona odreduje nalazi kao srednja vrednost temperatura na plo¢ama.
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U literaturi se mogu pronaci dva tipa ove metode: dvostrana i jednostrana (SI. 2.4).
Dvostrana metoda podrazumeva upotrebu dva identi¢na uzorka materijala koji se ispituje, dok je
u jednostranoj varijanti potreban samo jedan. U slucaju dvostrane metode, imenilac se U
jednacini (9) mnozi sa 2, dok vrednosti A i d predstavljaju srednje vrednosti povrsina i debljina

oba uzorka.

a) b)
| _}_ hladna ploga ———t— |
' izolacija —{»—— : I
T AT AV AV AT A AV AV VAT VA VaVaVa|

pomocni grejac = ¢ ]

WA NAAAARA AR topia plocs —— AN AT
‘ uzorak e ‘
I | [ |

Sl. 2.4- Princip metode zasti¢ene tople ploce: @) dvostrane b) jednostrane

Aparature po ovoj metodi se sastoje od jedne ili dve hladne ploce, tople plo¢e, uzoraka i
zaStitne izolacije. Topla ploca se uobicajeno sastoji od dva grejaca, glavnog i zastitnog, 1 to tako
da zaStitni grejac sa svih strana okruzuje glavni sa uskim vazdu$nim procepom izmedu njih.
Odgovaraju¢im podeSavanjem grejaca se postize da gotovo sva toplota generisana u glavnom
grejacu prolazi kroz uzorak ispitivanog materijala, odnosno uloga zaStitnog grejaca je da

minimizuje radijalne gubitke toplote.

Odstupanja od idealnih Zeljenih uslova rada aparature mogu nastati usled nehomogenosti
uzoraka ili temperaturne razlike izmedu glavnog i zastitnog grejaca ili temperaturne razlike

izmedu spoljnih ivica sistema i okoline.

Mnogi istrazivaci su primenjivali ovu metodu [42]. Filla [15] je merio toplotnu provodnost
keramika na visokim temperaturama i ostvario mernu nesigurnost od £5 %, dok je Salmon sa
saradnicima postigao rezultate sa nesigurnos¢u boljom od +3 % kod karakterizacije toplotnih
izolatora u opsegu temperatura od 253 K do 353 K [43]. Zarr je prilikom procene merne
nesigurnosti u odredivanju toplotne provodnosti staklene vune male gustine dobio rezultate
zavisne od debljine uzorka koji su se kretali od £0.9 % za debljinu uzorka od 25.4 mm do 2.8 %
za uzorak debljine 228.6 mm [44].
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Detaljan opis ove metode u jednostranoj varijanti dat je u glavi 3.

2.1.6 Metoda sa fluksmetrom

Upotreba ove metode (eng. heat-flow meters method) je Siroko rasprostranjena zbog
relativno prostog koncepta, brzine rada kao i Sirokog opsega materijala koji se sa njom mogu
testirati. Metoda je standardizovana sa dva americka ASTM E 1530 [45] i ASTM C518 [46] i
jednim evropskim standardom EN 12667 [47].

Aparature projektovane po ovoj metodi su po strukturi sli¢cne aparaturama po metodi
jednostrane zasti¢ene tople ploce. Uzorak se i ovde postavlja izmedu dve ploce razli¢itih
temperatura, od kojih se jedna greje a druga hladi (SI. 2.5). Za razliku od metode zasti¢ene tople
ploc¢e gde se toplotni fluks kroz uzorak odreduje pomocu snage glavnog grejaca kod metode sa

fluksmetrom se isti meri etaloniranim senzorom fluksa, odnosno fluksmetrom.

U poredenju sa metodom tople plo€e koja je apsolutna, ova metoda je komparativna i moze
se smatrati relativnom. Dakle, merna nesigurnost dobijena ovom metodom ne moze biti bolja od

nesigurnosti postignute metodom zasticene tople ploce [48].

Pomocu nje se mogu karakterisati izolatorski materijali, kao i polimeri (A<0.3 W/(m-K), a
pod odredenim uslovima i stakla i keramike sa toplotnom provodno$¢u manjom od 5 W/(m-K).
Za izolatorske materijale na sobnoj temperaturi, merna nesigurnost je oko 3 %, dok je na visokim

temperaturama izmedu 10 % i 20 % [22].

Konvencionalna metoda sa fluksmetrom pretpostavlja da se prenos toplote vrsi
jednodimenzionom kondukcijom, tj. da konvekcija i radijacija nisu prisutne. Ova pretpostavka je
opravdana ako je uzorak ispitivanog materijala tanak sa velikim poprecnim presekom. Prenos
toplote konvekcijom i radijacijom sa povrSine uzorka se moze zanemariti U odnosu na prenos
toplote kondukcijom, Sto je opravdano u slucaju materijala sa malim vrednostima toplotne
provodnosti. U sluéaju materijala velike toplotne provodnosti, neophodan je deblji uzorak zbog
merenja razlike temperatura, pa samim tim ova pretpostavka o zanemarivanju konvekcije i
radijacije viSe nije validna, pa se ta¢nost merenja dovodi u pitanje. Gubici toplote konvekcijom

se mogu minimizirati ukoliko se merenje vrsi u uslovima vakuuma.

Salmon i Tye su izvrsili poredenje 17 aparatura po ovoj metodi, gde su mereni toplotni
izolatori na 283 K i 296 K [49]. Pokazano je da od ukupno 154 rezultata, 69 % je bilou £3 % |
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50 % u %2 % vrednosti dobijenih referentnom aparaturom po metodi zasti¢ene tople ploce

instaliranom u NPL-u (National Physical Laboratory, Velika Britanija).

Pravac prostiranja
toplotnog fluksa

Uzorak

| Fluksmetar

SI. 2.5- Sematski prikaz principa metode

2.2 Nestacionarne metode

Tranzijentne merne metode baziraju svoj rad na vezi koja postoji izmedu temperaturne
istorije uzorka izloZzenog dejstvu nekog vremenski promenljivog izvora toplote i njegove
toplotne difuzivnosti a, koja je sa toplotnom provodnosti povezana relacijom a = A/(pCp) (gde p

predstavlja gustinu materijala, a ¢y njegovu specificnu toplotu pri konstantnom pritisku).

Najstarije varijante ove metode javile su se jo§ polovinom devetnaestog veka, gotovo
istovremeno sa pojavom prve periodiéne metode 1861. godine [12]. Razvoj tranzijentnih metoda,
medutim, je povezan sa razvojem elektronske merne opreme kojom je bilo moguce saopstiti
energiju u zeljenom obliku, a potom sa dovoljnom brzinom i tacnoscu vrSiti zapisivanje

temperaturnog odziva u najpogodnijoj tacki.

2.2.1 Metoda sa linijskim izvorom toplote (metoda tople Zice)

Metoda sa linijskim izvorom toplote (eng. hot wire method) je standardizovana [50]
apsolutna, tranzijentna metoda za odredivanje toplotne provodnosti. Metoda usvaja idealni
jednodimenzioni radijalni toplotni tok unutar izotropnog i homogenog uzorka ispitivanog
materijala zbog pretpostavke da je linijski izvor beskonaéne duzine i infinitezimalnog prec¢nika
(SI. 2.6). Princip metode se bazira na merenju porasta temperature u odredenom vremenskom
intervalu na definisanom rastojanju od linijskog grejaca (standard [50] preporucuje zicu Ciste
platine) koji je ugraden u testirani materijal. Ako se pretpostavi da je toplota generisana od strane

grejaca konstantna 1 uniformna duz testiranog uzorka, toplotna provodnost se moze izvesti
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direktno iz rezultuju¢e promene temperature (T2 — T1) tokom poznatog vremenskog intervala [t1,

t2] 1 poznatog toplotnog fluksa grejaca, koja je za pobudu oblika step funkcije data formulom

A= Llnt—2 (10)
an(T, —Ty) t

gde je g toplotni fluks po jedinici duzine.

Od kada su je Stalhane i Pyk prvi put upotrebili 1931. god. za karakterizaciju ¢vrstih i
praskastih materijala [51] ova metoda se veoma brzo razvijala [52] tako da je danas verovatno
najzastupljenija tehnika za merenje toplotne provodnosti te¢nosti [53], [54], materijala u prahu i
gasova, ali se moZe primeniti i za ¢vrste materijale [55]. U poslednjem slucaju, topla Zica je

ugradena u udubljenje izmedu dve jednake polovine uzorka.

a) b)

toplotni fluks uzorak
/ \\ termopar

1

|

I

I

1

I 1
1 |
1 I
I I
I I
I L

izotermalne linije / uzorak

Sl. 2.6- Princip metode sa linijskim izvorom toplote. a) Jednodimenzioni radijalni toplotni tok unutar
uzorka. b) Uopsteni prikaz metode

Metoda sa linijskim izvorom toplote se primenjuje kod slabih toplotnih provodnika (A < 15
WI/(m-K)) na temperaturama od sobnih do 1500 °C [50]. Hammerschmidt [56] je dobio mernu
nesigurnost metode za izraCunavanje toplotne provodnosti od 5.8 %. Daljim usavrSavanjem i
kombinovanjem eksperimenta sa metodama konac¢nih elemenata, grupa autora je ostvarila mernu

nesigurnost manju od 1 % za karakterizaciju gasova, te¢nosti i ¢vrstih materijala [52].

Jedna varijanta ove metode je metoda toplotne sonde [57] koja funkcioni$e po potpuno
istom principu s tim da se detekcija temperature bazira na sistemu nultog polupre¢nika (r = 0).
Linijski izvor toplote je zajedno sa temperaturnim senzorom (termoparom) smesten unutar sonde
1 na taj nacin elektri¢no izolovan od uzorka ispitivanog materijala. Ova metoda je pogodna kod

in situ merenja materijala male provodnosti u praskastom ili drugim polu¢vrstim stanjima.

23



Kod primene metode sa linijskim izvorom toplote za odredivanje toplotne provodnosti
¢vrstih materijala, uprkos pazljivoj pripremi i1 postavljanju tople zice izmedu dva uzorka, javlja
se problem kontaktnog otpora, zbog Cega se u ovom slucaju ceS¢e koristi jedna od njenih
modifikacija poput metode tople trake [58]. Glavna razlika ove dve metode je oblik izvora
toplote, koji je kod poslednje metode tanka metalna traka. Prednost metode tople trake se ogleda
upravo u obliku grejaca pomocu koga se ostvaruje bolji termicki kontakt sa uzorkom, dok je
jedan od njenih najvecih nedostataka to Sto traka ima manju elektri¢nu otpornost od zice, pa su
promene temperature prouzrokovane promenom napona mnogo manje [48]. Neki od primera
koris¢enja tranzijentne metode tople trake su za istovremeno odredivanje toplotne provodnosti i
toplotne difuzivnosti ¢vrstih materijala i te¢nosti [59], toplotne provodnosti elektroprovodnih
materijala [60], kao i toplotne provodnosti ortogonalno izotropnih materijala [61]. U proceni
merne nesigurnosti ove metode pri odredivanju toplotne provodnosti ¢vrstih materijala,

Hammerschmidt and Sabuga [58] su dosli do rezultata od 3 %.

2.2.2 Tranzijentna metoda ravnog izvora

Ovaj metod je jedan od najceS¢e koriS¢enih metoda za odredivanje toplotne provodnosti
tecnosti i ¢vrstih tela [62], [63]. Srece se jos pod nazivom metoda toplog diska ili Gustafsson-ova
sonda prema naucniku koji ju je predlozio 1991. godine kao novu tranzijentnu tehniku za
merenje toplotne provodnosti i toplotne difuzivnosti razli¢itih materijala. Merna aparatura i

postupak merenja su preporuceni standardima ASTM D7984-16 [64] i ISO 22007-2 [65].

Princip metode je jako sli¢an principu metode sa linijskim izvorom toplote (hot wire, kao i
hot strip metodi). U sve tri metode, otporni element se koristi i kao greja¢ i kao temperaturni
senzor. Zbog veoma kratkog intervala zagrevanja elementa odnosno procesa merenja, moze se
pretpostaviti da je grejni element postavljen izmedu beskona¢nih medijuma. Takode, grejni
element/senzor bi trebao da bude tanak i da ima $to vecu elektri¢nu otpornost kako bi imao $to
vecu osetljivost na promenu temperature i kao takav bio primenljiv i na malim uzorcima. Senzor
se postavlja izmedu dva uzorka istog materijala ili se potpuno uranja u jedan uzorak u slucaju
prahova, pasta ili tenosti (Sl. 2.7a). Zbog teorijskih ili eksperimentalnih olakSica, otporni
element grejaca moze biti razlicitog oblika, Sto se obi¢no postize tehnikom depozicije ili pomocu

tankih metalnih folija [37]. Najpoznatiji i najéesce korisceni tip senzora je Gustafsson-ova sonda
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koja podsec¢a na topli disk i koja se sastoji od spiralne metalne folije oblozene sa dva elektricno

izolaciona filma od kaptona (SI. 2.7b).

uzorak

b)
SI. 2.7- a) PolozZaj grejaca izmedu dva uzorka b) Izgled komercijalne Gustafsson-ove sonde

Tokom eksperimenta, konstantna struja se propusta kroz greja¢ u kratkom vremenskom
intervalu, pri ¢emu se prati i belezi promena njegove otpornosti u funkciji vremena na osnovu
koje se moze do¢i do promene temperature uzorka. Porast temperature zavisi od izlazne snage
senzora, toplotne provodnosti i toplotne difuzivnosti materijala koji se ispituje, kao i parametra
senzora. U cilju pojednostavljenja problema umesto navedenih faktora, srednja temperatura

AT (1) se moze izraziti kao funkcija samo jedne promenljive 1, bezdimenzionalnog parametra

koji se definise kao [66]
t
= /r—“ (11)

gde je r poluprecnik senzora, a toplotna difuzivnost uzorka ispitivanog materijala i t vreme.

Temperaturni odziv senzora kao funkcija parametra 1 je data sledeCom jednac¢inom [66]:

Po

V13T

T(t) = D(7) (12)

gde je Po ukupna izlazna snaga i D(t) karakteristi¢éna vremenski zavisna funkcija definisana kao
[66]

1 ™1 R n? + k2 nk
b= [m(m + 1)]? ,[0 s_zds [Z "Z k {_ 4m?2s? }IO(ZmZSZ)] (13)

n=1 k=1

25



gde je m broj koncentri¢nih krugova senzora. Ova jednacina zapravo uzima u obzir raspored
provodnih putanja na samom senzoru oblika diska. Medutim, stvarni senzor se sastoji od
koncentri¢nih krugova zbog Cega se javlja razlika u eksperimentalnim i teorijskim rezultatima.
Ova razlika se moze otkloniti ako je broj koncentri¢nih krugova m veéi od 10, zatim ako je
vrednost bezdimenzionog parametra t veca od 0.1 i ako se primeni mala korekcija u vremenskoj
osi. Fitovanjem temperaturne krive opisane jednacinama (11) i (12) tako da se poklopi sa

merenim porastom temperature AT (1) dolazi se do inverzne vrednosti toplotne provodnosti.

Opseg toplotne provodnosti koji se moze odrediti ovom metodom je veoma Sirok i to od
0.005 W/(m-K) do 500 W/(m-K), u temperaturnom opsegu od 30 K do 1200 K [37] i
vremenskom intervalu dobijanja rezultata od 10 s do 10 min [67]. Metoda je primenljiva na
teCnosti, acrogelove i Cvrsta tela [68], [69]. Tipi¢an primer njene primene je merenje toplotne
provodnosti ¢vrstih tela koje je sproveo Gustafsson [70] i gde je ostvario nesigurnost merenja od
3 %.

Materijali koji su do sada ispitivani ovom metodom su metali, legure, keramike,
ukljucujuéi i veoma provodne kao $to je aluminijum nitrid (AIN), zatim materijali sa visokim
kriticnim temperaturama, minerali, polimeri, kompoziti, staklo, tkanine, papir, staklena vuna,

pena, prah, biomaterijali, tenosti, kao i materijali sa anizotropnim termi¢kim osobinama [37].

Iako se ova metoda Cesto koristi za karakterizaciju razli¢itih materijala, ona nije apsolutna
tehnika i nema teorijsko analiticko reSenje modela prenosa toplote. Vecina komercijalno
dostupnih uredaja ove metode imaju softver koji reSava parcijalne diferencijalne jednacine
prenosa toplote buduéi da egzaktan analiticki model za spiralni disk (npr. Gustafsonn-ova sonda)

jos$ uvek ne postoji.

2.2.3 30 metoda

Ova metoda vodi poreklo od Corbino-a [71] koji je otkrio prisustvo treeg harmonika
napona na prikljuécima grejaca prilikom propustanja naizmenicne struje kroz njega, a prvi put je
predlozena od strane Cahill sa saradnicima [72]. Princip 30 metode se zasniva na primeni
naizmenicne struje ugaone frekvencije ® kroz tanki metalni grejac, koji se istovremeno koristi 1
kao grejac 1 kao temperaturni senzor, direktno nanet na elektri¢no izolovani uzorak ispitivanog

materijala (SI. 2.8). Usled Dzulovog zagrevanja, struja uzrokuje toplotni talas frekvencije o koji
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difunduje ka podlozi. Zbog temperaturnih oscilacija, nastaju i oscilacije otpornosti ugaone
frekvencije 2w, koje zajedno sa strujom ugaone frekvencije ® generiSu male oscilacije

naponskog signala kroz metalni grejac, frekvencije 3o [73].

Merenjem tre¢eg harmonika naponskog signala na dve razlicite frekvencije f1 i f2, toplotna
provodnost uzorka se bez poznavanja njegove gustine i specifi¢ne toplote moze dobiti pomocu
jednacine [74]

V3 dR . f,

1= 4mlR? (V31 — V3,2)ﬁ HE

(14)
gde R oznacava srednju vrednost otpornosti metalne trake, V napon na traci frekvencije o, Va1

napon tre¢eg harmonika za frekvenciju fi, V32 napon na tre¢em harmoniku za frekvenciju f2 i

dR/dT nagib kalibracione krive otpornosti u zavisnosti od temperature.

tanka metalna traka

4

Vv

tanki film

Sl. 2.8- Princip 3w metode

Ovom pouzdanom tehnikom, razvijenom za merenje toplotne provodnosti tankih filmova,
se mogu karakterisati materijali debljina izmedu 10 pm i 1000 um. U literaturi se mogu pronaci
razli¢iti primeri primene 3w metode. Izmedu ostalog, metoda je koriS¢ena za merenja tankih
¢vrstih uzoraka slabo provodnih materijala [75] gde su autori ostvarili mernu nesigurnost od 3%
pri ispitivanju toplotne provodnosti tri razli¢ita komercijalna polimera. Lu sa saradnicima [76] je
merio specificnu toplotu i toplotnu provodnost platinske Zice i snopa karbonskih nanotuba na
kriogenim temperaturama sa mernom nesigurnosc¢u od 2 % do 4 %. Borca sa saradnicima [77] se
bavio detaljnom analizom 1 matematiCkim modelovanjem metode pri razliitim

eksperimentalnim uslovima, $to je bio i cilj istrazivanja u [78].
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2.2.4 Laserska impulsna metoda

Zahvaljujuci svojoj taCnosti, pouzdanosti i jednostavnosti, laserska impulsna metoda je
postala najkoriS¢enija eksperimentalna tehnika za odredivanje toplotne difuzivnosti ¢vrstih
materijala, kako u laboratorijskim, tako i u industrijskim uslovima. Njene velike mogucnosti za
primenu kod visSeslojnih materijala, tankih slojeva, kompozita i1 ostalih ¢vrstih materijala i danas,
viSe od 50 godina nakon njene prve postavke (Parker sa saradnicima [79]), privlace paZnju
istrazivaca [80]-[82]. Ona se preporucuje kao standardna metoda u mnogim drzavama i to po
britanskom (BS 1990), americkom (ASTM 1992), japanskom (JIS 1991), kao i po ISO 18755

standardu.

Osnovni princip metode je da uzorak ispitivanog materijala, oblika tankog diska, koji se
inicijalno nalazi na odredenoj temperaturi, uniformno apsorbuje na jednoj baznoj povrsini
odredenu koli¢inu energije koja poti¢e od kratkog impulsa laserskog zracenja. Apsorbovana
toplota difuzijom prelazi na drugu baznu stranu uzorka ¢ija se temperatura, 0dnosno njena
relativna promena meri pocev od trenutka apsorpcije. Ova promena se moze detektovati
infracrvenim detektorom, optic¢kim pirometrom ili termoparom U Vvezi sa odgovaraju¢im

akvizicionim sistemom. Blok dijagram ove metode je prikazan na Sl. 2.9.

uniformno impulsno

grejanje u
> z
akvizicioni
laser > ° detektor _
> ; sistem
k
pec

SI. 2.9- Sematski blok dijagram laserske impulsne metode
Toplotna difuzivnost, a, uzorka uniformne debljine L se moze izraCunati pomocu
upro$éene jednacine [79]

LZ
oa=1.38"

15
T[z t1/2 ( )

gde ty> predstavlja vreme polurasta temperature, tj. vreme za koje temperatura zadnje strane
uzorka dostigne polovinu svoje maksimalne vrednosti. Toplotna provodnost se zatim dobija iz

difuzivnosti, poznavajuci gustinu i specifi¢nu toplotu ispitivanog materijala.
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Glavne prednosti ove metode su beskontaktno grejanje uzorka, jednostavna geometrija i
male dimenzije uzorka, brzina merenja u Sirokom temperaturnom opsegu i dobijanje vise
svojstava iz jednog seta rezultata merenja. Sa druge strane, metoda zahteva sofisticiranu opremu,
merenje toplotne provodnosti je indirektno, §to podrazumeva poznavanje ostalih osobina

ispitivanog materijala na mernim temperaturama, a samim tim i povecava nesigurnost merenja.

Laserska impulsna metoda se uglavnom primenjuje za odredivanje toplotne difuzivnosti
Cvrstih tela. Prema standardu ASTM E1461 [83], ovaj metod ima mernu nesigurnost od 5 %,
koja uglavnom potic¢e od merenja temperature. Ipak, pojedini istrazivaci upotrebom aparatura po
ovoj metodi su procenili da je nesigurnost oko 3 % [82], [84]. Pri odredivanju toplotne
provodnosti primenom ove metode, Nishi sa saradnicima je za karakterizaciju istopljenog
germanijuma i silicijuma dobio merne nesigurnosti od 2.2 % i 7.7 % respektivno [85], dok je
grupa autora za ispitivanje tankih filmova procenila nesigurnost od 10 % do 13 % [86].

2.2.5 Impulsna tranzijentna metoda

Impulsna tranzijentna tehnika predstavlja jednostavan eksperimentalni metod za
odredivanje temperaturnog polja uzorka ispitivanog materijala [87], [88] i bazira se na
odredivanju maksimalnog rasta temperature uzorka na odredenom rastojanju od izvora toplote. U
ovoj metodi uzorak se sastoji od tri dela (I, I1'i I11) (SI. 2.10). Planarni toplotni izvor se postavlja
izmedu I 1 II dela i zagreva pomocu strujnog impulsa, dok se temperaturni odziv belezi

termoparom montiranim izmedu I1 i IIT dela uzorka.

toplotni izvor termopar

/JD

strujni impuls

uzorak
SI. 2.10- Sematski blok dijagram impulsne tranzijentne metode

29



Model metode je okarakterisan temperaturnom funkcijom koja zapravo predstavlja reSenje
parcijalne diferencijalne jednacine sa pocetnim 1 grani¢nim uslovima koji odgovaraju

eksperimentalnoj postavci. Idealan model je [87]

hZ

T(h,t) = T (16)

_9
cppVTat
gde je T(h, t) tranzijentna temperatura termoparskog spoja, Q = RI?, gde je R otpornost planarnog
grejaca, p, Cp I o su gustina, specifi¢na toplota i toplotna difuzivnost uzorka, respektivno, dok h

oznacava rastojanje izmedu grejaca i termopara.

1z idealnog modela, toplotna provodnost uzorka ispitivanog materijala se racuna na osnovu
izraza
Qh
© 2(2me)Y2t,, Ty,

gde tm predstavlja vreme za koje se postize maksimalni temperaturni odziv Tm.

(17)

Nesigurnost metode zavisi od vremena merenja tokom kojeg se razvija temperaturno polje
u uzorku, geometrije uzorka i karakteristika grejaca. Kubicar et al. je primenio ovu metodu za
merenje homogenih i heterogenih ¢vrstih materijala i procenio nesigurnost za merenje toplotne

provodnosti na oko 4 % [89].
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3. Metoda jednostrane zastic¢ene tople ploce

Jedna od prvih aparatura po metodi zasti¢ene tople plo¢e napravljena je u Americi (1910.
god.) u Nacionalnom birou za standarde (NBS), odnosno danasnjem Nacionalnom institutu za
standarde i tehnologiju (NIST), od strane Hobart C. Dickinson i Milton S. Van Dusen. Gotovo u
isto vreme i potpuno nezavisno, drugacija aparatura po istim principima je razvijena u
Nemackoj, na Tehnickom Univerzitetu u Minhenu (Robert Poensgen) [90]. Nakon toga je vise
razli¢itih aparatura napravljeno u NBS izmedu 1912. i 1928. godine. Na njima se bazirala prva
verzija standarda za ovu metodu, ASTM Test Metod C 177 [39], odobrena 1945. godine. Zarr je
objavio istoriju razvoja aparatura po metodi zasti¢ene tople ploce u NBSu i NISTu tokom
dvadesetog veka [91]. Proces projektovanja i karakteristike aparatura Sirom sveta opisali su Pratt
[92] i Klarsfeld [1], a ,referentnu aparaturu®, baziranu na standardu 1ISO 8302 [40], opisali su
Ponte i saradnici [9]. Danas, svi veliki evropski metroloski instituti poseduju aparature po metodi

zaSti¢ene tople ploce ¢iji je princip blize opisan u potpoglavlju 2.1.5.

Metoda jednostrane zasti¢ene tople ploce je nastala nesto kasnije i prvi put ju je primenio
Jakob 1949. god. [93] za odredivanje toplotne provodnosti ¢vrstih materijala malih uzoraka
oblika diska. On je smanjio uticaj okoline na toplotni fluks kroz uzorak tako $to je Citav sistem
smestio u Dewar-ov sud. Posle njega nekoliko autora je razvijalo i primenilo ovaj tip aparature.
Da bi izbegli iviéne gubitke toplote, Hemminger i Jugel [94] su projektovali poboljsanu verziju.
Ona je bila uronjena u tecnost Cija je temperatura odrZzavana par stepeni nizom od srednje
temperature uzorka. Detaljnu analizu merne nesigurnosti te aparature objavio je Hammerschmidt
[95]. Sli¢no njemu, Zarr [44] je procenio mernu nesigurnost NIST-ove 1019 mm aparature [96] u
procesu odredivanja toplotne provodnosti staklene vune male gustine. Takode, Filla je napravio
aparaturu za karakterizaciju razli¢itih tankih uzoraka keramike debljine od 1-8 mm u opsegu
temperatura od 400 K do 1400 K [15], dok su nedavno Dubois i Lebeau [97] predstavili
aparaturu za testiranje velikih uzoraka od biomaterijala, debljine do 40 cm, kao $to su bale od

slame ili sl.

Ova glava je posvecena metodi jednostrane zasti¢ene tople ploce koja je predmet ovog rada

i istrazivanja i prikazace detaljno njene osnovne teorijske principe.
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3.1 Teorijske osnove metode
Osnovni princip metode zasticene tople ploce se zasniva na Fourijeovom zakonu (1) pod
odredenim pretpostavkama. U slucaju medijuma ogranicenog sa dve izotermne, paralelne,

beskonacéne povrsine (slucaj ,,beskonac¢nog zida*), komponente vektora VT postaju:

aT__aT__O 18
axl_ay_ (18)

dok su odgovarajuci grani¢ni uslovi
Z1 = O, T(O) = Tl

Zz = d, T(d) = Tz * T1

(19)
Ty dT,
at  at
Pretpostavljajuci da je AT = T> — T1 malo, tako da se A(T) moZe smatrati konstantnim, vazi
aT
— = const (20)
0z

Integracijom jednacine (20) uz grani¢ne uslove date u (19), dobija se reSenje za temperaturno

polje u razmatranoj sredini:

-1

d

T(z) = z+ T, (21)

Pod uslovima izraza (18), jednacina (1) se moze napisati u skalarnoj formi, kao

q dTr ,
= — = —\A— 1
¢ At )Ldz (1)

gde je A povrSina normalna na pravac gradijenta toplote, a g koli¢ina toplote koja se u
ravnoteznom stanju prenosi kroz povrsinu A. Diferenciranjem (21) i smenom u (1°) dobijamo

relaciju:

(22)
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Jednacina (22) je validna ako je potvrden izraz (20), tj. ako je toplotno polje jednosmerno i
MT) konstantno. U ovom slucaju tacke jednakih temperatura leze u medusobno paralelnim
ravnima koje su paralelne i sa grani¢énim povrSinama zbog Cega su i linije toplotnog fluksa

jednosmerne.

Metoda zasti¢ene tople ploce zapravo predstavlja efektan nacin da se realizuju neophodni
grani¢ni uslovi radi obezbedenja jednosmernog toplotnog fluksa kroz uzorak materijala kona¢nih

dimenzija.

3.2 Princip funkcionalnosti metode

Kod tipi¢ne aparature po metodi zasti¢ene tople ploce uzorak, oblika ravne ploce ili diska,
se postavlja izmedu hladne i tople ploce (SI. 2.4). U slucaju dvostranih aparatura, toplota
generisana Dzulovim efektom na glavnom grejac¢u se zbog simetrije podjednako rasporeduje na
oba uzorka, dok se kod jednostranih aparatura stvaraju uslovi da ukupan toplotni fluks prolazi
kroz jedini uzorak. Disipacija elektri¢ne struje se deSava nezavisno i u zastitnom grejacu koji se
odrzava na priblizno istoj temperaturi kao i glavni. Njegova funkcija je od sustinskog znacaja za
pravilno funkcionisanje metode jer u velikoj meri smanjuje lateralne gubitke u centralnom
(glavnom) grejacu kao i u odgovaraju¢oj centralnoj zoni unutar uzorka kroz koju linije toplotnog

fluksa odrzava paralelnim (SI. 3.1).

Odredivanje toplotne provodnosti uzorka ispitivanog materijala direktnom primenom
pojednostavljenog Furijeovog zakona (22) je validno pod pretpostavkom da sva toplota
generisana glavnim grejaéem prolazi kroz uzorak ka izotermnoj hladnoj plo¢i tj. da nema
toplotnih gubitaka sa ivica grejaca i uzoraka, $to uglavnom nije slucaj u praksi (SI. 3.1b). To
dodatno komplikuje proracun i zahteva odredene korekcije. Temperature T1 i T> Se mere sa tople,
odnosno hladne strane uzoraka, dok je toplotni fluks kroz uzorak Q odreden elektriénom snagom
glavnog grejaca. Osim toga, potrebno je joS poznavanje debljine uzorka kao 1 povrSine kroz koju

toplota prolazi.
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Glavni grejaé |

Zastitni grefaé
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Hladna ploéa /

Idealna izolacija

(a) Idealan slucaj
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(b) Slucaj u praksi

SlI. 3.1-Raspodela linija toplotnog fluksa kod metode dvostrane zasticene tople ploce u: a) idealnom
slucaju; b) realnom slucaju

U konfiguracijama po metodi jednostrane tople plo¢e se umesto drugog uzorka postavlja
pomoc¢ni izolacioni materijal. Drugi hladnjak (pomo¢ni) se podesava tako da temperatura na
njegovoj povrsini bude ista kao temperatura donje strane tople ploce (SI. 3.2). Na taj nacin je
omoguceno da gotovo sva toplota generisana u glavnom grejacu, Qm, prolazi kroz uzorak
ispitivanog materijala jer se ponistava nezeljeni toplotni fluks u suprotnom smeru od uzorka, Q’.
Tada se moze pretpostaviti da sva snaga glavnog grejaca generiSe toplotu kroz uzorak, odnosno
da je Q = Qm = Ul, gde su U i | napon i struja glavnog grejaca, respektivno. Toplotni fluks kroz

izolacioni materijal Q’ se tada racuna kao:

Q' =CAT,-T)) =~ 0 (23)

gde apostrof (’) ukazuje na veli¢ine u konotaciji sa materijalom pomoc¢ne izolacije, gde je C’

njegova toplotna konduktansa [41]. Uobicajeno je da je vrednost Q’ manja od 1 % od vrednosti

Qm.
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U zavisnosti od konfiguracije metode, pomo¢nu hladnu plo¢u moze menjati pomoc¢na topla

ploca, odnosno pomoc¢ni greja¢. U nastavku teksta ¢e biti razmatran takav slucaj.

R T A e
T e A e s e I
T T T T 1T 1T 1T 1T 17

pomocna hladna plo¢a—

Sl. 3.2-Princip metode jednostrane tople ploce

3.3 Odstupanja od idealnih uslova
Kada u sistemu postoji debalans temperatura, osim nezeljenog fluksa Q’ (SI. 3.2) javlja se i
parazitni fluks kroz procep izmedu glavnog i zastitnog grejaca Qz, kao i nezeljeni gubici toplote

kroz ivice uzorka, Qu (SI. 3.3), pa se ukupna snaga glavnog grejaca Qm moze napisati kao:

Om =0 +‘Q' + 2 Qz,'i + 2 Qui | (24)

parazitni fluks Qp

Qu ; Qu

Q
topla Qz

ol © 6 0 0 0 0 0 00000 RO OOOSEBLOEILE & O
izolacija a i

R R R R e

pomocni grejac

Sl. 3.3-Nezeljeni gubici toplote u sistemu jednostrane zasticene tople ploce
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Sva ova nezeljena ,,curenja“ toplotnog fluksa zavise od temperaturne razlike izmedu glavnog i
zastitnog, glavnog i pomocénog grejaca, kao i temperature bocne strane uzorka prilikom

eksperimentalnog testiranja i sva doprinose greskama merenja.

U narednim potpoglavljima bi¢e prikazana teorijska razmatranja nezeljenih toplotnih
flukseva kao i greSaka merenja koje zbog tih flukseva nastaju. Rezultati razmatranja
omogucavaju karakterizaciju postojecih aparatura (odredivanjem specificnih parametara) i daju
smernice za projektovanje novih. Naime, aparaturu je neophodno projektovati na nacin da se u

Sto vecoj meri izbegne uticaj ukupnog nezeljenog fluksa, tj. da isti ne prelazi 0.5 % od vrednosti

Q [40]
3.3.1 Temperaturni debalans izmedu glavnog i zastitnog grejaca

Rezultati koje su na ovu temu objavili Woodside i Wilson i dalje se mogu razmatrati kao
aktuelni, bez obzira na njihovu starost [98]. Oni su koriS¢eni od strane mnogih autora kao
dopuna njihovih teorijskih i eksperimentalnih istrazivanja [99]-[101]. Prema Woodside-u i
Wilson-u [98], toplotni fluks koji prolazi kroz procep izmedu glavnog i pomo¢nog grejaca Q

kada je temperaturna razlika izmedu ovih grejaca 1 K se moze izraziti kao:
Q'z = Qo + cA [W/K] (25)

gde je Qo fluks koji direktno prolazi kroz procep (zavisi od mehanickog i elektri¢nog kontakta
izmedu grejaca, kao i konvekcije i radijacije), dok je cA fluks izmedu ova dva grejaca koji prolazi
sa uzorka Cija je toplotna provodnost A (SI. 3.4a). Parametar c je parametar aparature i u maloj
meri zavisi od merenja temperature i debljine uzorka. Ova relacija se prvo zasnivala na
eksperimentu i izvedena je iz odnosa izmerene toplotne provodnosti Am i proizvoljno izabrane
temperaturne razlike izmedu grejac¢a AT,. Zavisnost koja se moze uspostaviti izmedu Ami AT, za
razli¢ite materijale i aparature je uvek linearna. Sustina ovog eksperimentalnog pristupa je
zapravo dobijanje vrednosti A interpolacijom u slucaju kada nema temperaturnog debalansa, tj.
AlTinEo Am =2 (26)
Koriste¢i jednacinu (25) moguce je izraziti ukupni lateralni fluks Q; koji nastaje usled

neusaglasenosti temperatura AT, kao
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z = (Qo + cA)AT, (27)

i tako uvesti gresku merenja E;, koja je jednaka odnosu lateralnog fluksa Q; i jednodimenzionog

toplotnog fluksa Q za slucaj da je temperaturna razlika izmedu grejaca nula:

Q, A,—A AA

Zamenom izraza za Q i Q; gornja jednacina postaje:

_ AL d AT, (Q°+c>

=T A AT\ (29)

a AT,=1K

= e v

e CA
zaltitni grejac glavni grejaé  procep

b g 21 g
i

f—t ]

Y |

2{’f+g)

SI. 3.4-a)Parazitni fluks kroz toplu plocu, Q; b)Prikaz dimenzija kvadratne tople ploce

Parametri Qo i C su specifiéni za svaku aparaturu ponaosob i mogu se odrediti
eksperimentalno [98], biranjem materijala sa razliitim toplotnim provodnostima i
izraCunavanjem Am za svaki od tih materijala kao funkciju AT,. Dakle, jednacinom (29) je
moguce proceniti greSku usled debalansa temperatura u zazoru koji je posledica razlicitih
temperatura glavnog i pomoc¢nog grejaca, uraCunavanjem razli¢itih parametara aparature. Na
osnovu te procene, moguce je, u zavisnosti od kvaliteta temperaturne kontrole glavnog grejaca,

ograniciti AT, tako da E; ne prelazi unapred zadatu vrednost i na taj nacin optimizovati radne
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uslove aparature. Na osnovu prethodnih istrazivanja je pokazano da je za greSku debalansa nizu

od 1 % do 2 %, neophodno da AT ; bude reda veli¢ine 102 K [1].

Odredivanje parametara Qo i C je takode moguée racunskim putem, prema teorijskim
studijama Woodside-a [99] i Donaldson-a [100] koje su dovele do ekvivalentnih rezultata

potvrdenih eksperimentima.
Parametar ¢ se moze izraziti kao:

161 4
c=— nl — e—2me/d

(30)

gde je 2l duzina glavnog grejaca, € Sirina zazora i d debljina uzorka (SI. 3.4b). Zamenom relacije
(30) za c u (29) i predstavljanjem d i | u bezdimenzionoj formi d/2(I+g) i 1/2(1+g), greska E; se
moze napisati kao [102]:

£ [2(1 + g)] AT
z 2(l +9) 16(l ¥g) AT
®, I 32(1+g) 4 (31)
A 2(+g) = nl—e‘Z“e/d]

Iz relacije (31) se zakljucuje sledece:

= Za veoma dobre izolatore, lateralni fluks koji proizilazi iz AT, # 0 se javlja zbog
konekcije glavnog i zastitnog grejaca i tada je E; inverzno proporcionalno kvadratu

ukupne duZine procepa, tj. ako je A malo, a Qo >> cA, tada je E; ~ 1/1?

= Zalosije izolatore lateralni fluks se javlja zbog prenosa toplote kroz uzorak. Greska
je inverzno proporcionalna duzini zazora, tj. ako je A veliko, a Qo << cA, tada je E;

~ 1/

3.3.2 Ivi¢ni gubici toplote kroz uzorak

Cak i u slu¢aju da je toplotni balans izmedu centralnog i zatitnog greja¢a savrsen (AT, =0
tj Q. = 0) mogu se javiti distorzije linija toplotnog fluksa, ako §irina procepa nije dovoljno velika
u odnosu na debljinu uzorka. Na taj nacin nastaje ivicni fluks, Qu, koji ¢e vise ili manje uticati na

preciznost merenja i to u zavisnosti od odnosa Qu / Q.
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Mnogi istrazivaci, kao §to su Somers i Cyphers [103], Woodside [104], Donaldson [100] i
Pratt [105] su vrsili teorijsku procenu ivi¢nih gubitaka toplote analitickim putem. Numericka
resenja su dala iste rezultate, kao i eksperimentalni radovi [106], [107]. Analiticko reSenje koje je
izveo Woodside tzv. konfokalnom transformacionom metodom je vrlo jednostavno i cesto

koriséeno.

Pod pretpostavkom da je AT, = 0 greska usled ivi¢nih gubitaka toplote, oznacena sa Ey, ¢e
biti jednaka odnosu bo¢nog toplotnog fluksa, Qu, 1 jednodimenzionog toplotnog fluksa Q u
slu¢aju kakav bi on bio da nema boc¢nih gubitaka:

En=—= (32)

Po Woodside-u [104], odnos Am / A koji se pojavljuje u izrazu (32) se moze predstaviti relacijom:
( A )1/ 2 nl/d

~ coshm[(g+D/d]+1 ~
€ln cosht (g/d) + 1 +(1—-¢€)ln

coshm[(g+1)/d] -1 (33)
coshm(g/d) — 1

gde je 0 < € < 1. Iz ove relacije se vidi da je Ey funkcija (g + 1)/ d, g/ d, |/ di ¢ poslednji
parametar zavisi od temperaturnog polja na bo¢noj povrsini uzorka i bira se tako da se §to bolje
predstavi ,,prava“ raspodela. Na Sl. 3.5, su prikazane krive za razli¢ite vrednosti Ey (0d 0.001 do
0.05) u funkciji bezdimenzionog odnosa d / 2(I + g) (redukovana debljina) i g / 2(I + Q)
(redukovana Sirina procepa) za € = 0.25. Na osnovu ovih krivih dobija se korelacija izmedu
maksimalne debljine uzorka i Sirine procepa da bi se dobila greSka ivi¢nih gubitaka manja od

neke fiksne vrednosti.

39



a
20+ g)

an 035 n A A Ac

.15 0.2 0.25 0.3 0.35 0.4 0.45

g
21+ 9)

SI. 3.5- Greska usled ivicnih gubitaka toplote

U slucaju kada boé¢ne ivice uzorka nisu izolovane, raspodela temperature, a samim tim i Ey
¢e zavisiti od toplotne provodnosti uzorka, povrsinskog koeficijenta toplotnog prenosa,

ambijentalne temperature i temperaturne razlike na uzorku.

Nakon Woodside-a je Bode [108] ponovo razmatrao ovu gresku pocevsi od generalnih
teorijskih osnova. Integraciju jednacine toplote za 3D slucaj je izvrSio analiticki, razvojem u red.
Razmotrio je slu¢aj dve geometrije: kvadratne i1 kruzne. PoSao je od istih pretpostavki,
razmatrajuc¢i uzorak homogenog, izotropnog materijala, neprozirnog za radijaciju i konstantne
toplotne provodnosti za slucaj uzete temperaturne razlike. Topla i hladna strana uzorka su
razmatrane kao izotermne, AT, = 0, kao i da su kontaktne termicke otpornosti jednake nuli. I1zveo
je zakljucke da Ey zavisi od razlike srednje temperature uzorka i ambijentalne temperature, kao i

od slozenih faktora koji su karakteristi¢ni za aparaturu i uzorak.
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4. Razvoj aparature

Za potrebe istrazivanja u disertaciji je razvijena aparatura kvadratnog popre¢nog preseka
grejnog i rashladnog sistema po metodi jednostrane zasticene tople plo¢e. Ovaj razvoj je donekle
sinteza ranijih referenci autora [109]-[112], uz dodatak razvijene podrske merenju u vidu
programskog resenja dokumentovanog u [113]. Pregled tekuceg razvoja aparature je predstavljen

u [114], dok je deo rezultata koji su u vezi sa izradom ove disertacije publikovan u [115] i [116].

U ovoj glavi disertacije, u procesu projektovanja, nakon prvobitnog predloZzenog dizajna
aparature i definisanja odredenih parametara, uradene su razli¢ite simulacije u cilju ispitivanja
njihove opravdanosti i pronalazenja optimalnije verzije. U sledeCem koraku su projektovani
glavni delovi aparature, tri grejaca i hladnjak i izvrSen je odabir materijala za njihovu izradu.
Razli¢itim 3D simulacijama baziranim na metodi kona¢nih elementa (Finite elements method -

FEM ) je ispitana temperaturna uniformnost na povrsinama grejaca.

U nastavku glave je predstavljen 3D model kompletne aparature. Prikazani su rezultati i
zakljucci pri ispitivanju razli¢itih uticaja na rezultate merenja. Izmedu ostalog su potvrdeni
zakljucci koje je izveo Bode [108], tj. da ivi¢ni parazitni fluks najvise zavisi od razlike srednje

temperature uzorka i ambijentalne temperature.

4.1 Opsti principi projektovanja

Na Sl. 4.1 je prikazan popre¢ni presek predlozenog modela aparature. ldeja je bila da se
fluks Q’ direktno kontroliSe naponskim odzivom pomoéne termobaterije koja se ugraduje
izmedu dva sloja izolacije postavljene izmedu tople 1 pomoc¢ne tople plo¢e, odnosno pomocénog
grejaca. Zbog razlike u dimenzijama pomo¢ne termobaterije i1 tople plofe, pomocna
termobaterija se okruzuje posebnim materijalom, tzv. maskom, ¢ija bi toplotna provodnost
trebalo da bude priblizno jednaka toplotnoj provodnosti materijala pomoc¢ne termobaterije da bi
se u $to manjoj meri remetila uniformnost toplotnog fluksa. Topla ploca je, sa druge strane,
projektovana tako da =zaStitni greja¢ okruZzuje glavni sa zazorom izmedu njih. Glavna
termobaterija povezuje obe strane zazora i njenim odzivom se utvrduje da li su temperature

glavnog i zastitnog grejaca priblizno iste [39].
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Sl. 4.1-Poprecni presek predlozenog modela aparature

Zastitna izolacija se postavlja na bo¢nim stranama sklopa, a ¢itava konstrukcija se smesta u
posebnu komoru radi zastite od promena ambijentalnih uslova. Na Sl. 4.2 je idejna 3D skica

aparature, prikazana sa i bez zastitne komore.
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SI. 4.2-Idejna 3D skica aparature sa i bez zastitne komore

Veli¢ina aparature je zapravo odredena dimenzijama uzorka, tac¢nije njegovom baznom
povrSinom, koja bi trebalo da se zasniva na predloZenim standardnim dimenzijama, u cilju laksSeg
izvodenja medunarodnih poredenja [9]. Vodeci se time, izbor povrsine uzorka je bio 300 mm X
300 mm. Zatim su izabrane dimenzije glavnog i zastitnog grejaca od 142 x 142 mm? i 300 x 300

mm?2, respektivno, kao i Sirina zazora od 1 mm.

Prate¢i preporuke standarda [40] o koracima pri projektovanju aparature, prvo su definisani
odredeni parametri, od kojih su neki minimalna i maksimalna radna temperatura aparature,
minimalna i maksimalna debljina uzorka koji ¢e se testirati, kao i minimalna i maksimalna

toplotna otpornost. Predvideni temperaturni radni opseg aparature je od 10 °C do 50 °C,
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minimalna i maksimalna debljina uzorka 10 mm i 100 mm, respektivno, dok je procenjeni opseg
toplotne provodnosti od 0.1 W/(m-K) do 5 W/(m-K).

U cilju provere funkcionalnosti rada aparature sa dodeljenim parametrima projektovanja,
izvrSene su numericke FEM simulacije gde je Citav sistem predstavljen kao 2D model (slican kao
na Sl. 4.1, s tim da je modelovana i zaStitna komora). Grejaci su modelovani kao aluminijumske
plo¢e sa umetnutim otpornim grejnim zicama, Koje se sastoje od izolacionog i provodnog dela,

dok je hladnjak predstavljen kao jedan bakarni blok.

Mreza analiziranog modela se sastojala od 84702 konac¢na elemenata. Simulacije su
izvrSene za predvidenu minimalnu i maksimalnu debljinu uzorka, 10 mm i 100 mm, kao i za
uzorak debljine 50 mm, dok su pri tom menjane i toplotne provodnosti uzorka (0.1 W/(m-K), 2
W/(m-K) i 5 W/(m-K)). U svakoj simulaciji, temperatura hladnjaka je bila postavljena na 15 °C.
Snaga glavnog grejaca, Qm, je podesavana tako da je temperaturna razlika na uzorku AT iznosila
7.7 °C, dok je temperatura okoline bila 19 °C, $to je priblizno srednjoj temperaturi uzorka, Tsr
(polovina zbira temperature tople i hladne strane uzorka). Simulacije su vr$ene za slucaj staklene
maske oko fluksmetra (A = 1 W/(m-K)), dok je vrednost toplotne provodnosti materijala
fluksmetra bila 0.9 W/(m-K). Za model izolacionog materijala je izabran silikon, dok je za
zaStitnu izolaciju postavljen stiropor (A = 0.033 W/(m-K)). Vrednosti toplotnih provodnosti

razmatranih materijala su uzete iz literature [117]-[119].

Rezultati simulacija su dobijeni iterativnim podeSavanjem snaga zaStitnog i pomocnog
grejaca u cilju dobijanja S§to manje vrednosti (priblizno jednake nuli) parazitnog specificnog
toplotnog fluksa kroz glavnu, ¢g, i pomoé¢nu termobateriju, ¢pt. Zatim je na osnovu dobijenih

vrednosti racunat toplotni fluks kroz uzorak Q.

Kao pokazatelj ispravnosti rada ovako projektovane aparature racunata je i ukupna greska
merenja toplotnog fluksa Eq. Kao $to je ve¢ pomenuto, u idealnom sluc¢aju ukupna snaga
glavnog grejaca, Qm, jednaka je toplotnom fluksu Q kroz uzorak, dok se u praksi javljaju
parazitni fluksevi Qp (24). U glavi 3 su razmatrane greske usled ivicnih toplotnih gubitaka Ey i
greSke debalansa E;, dok je pomenuta ukupna greska merenja toplotnog fluksa jednaka:

_ % _Om—0

E
T Q0

(34)
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Vrednost ove greske, da bi bio ispoStovan kriterijum postavljen medunarodnim standardom [40],

ne bi trebalo da prelazi 0.5 %.

Rezultati simulacija za sve tri razmatrane debljine uzorka su prikazani u Tabela 1. Kao $to
se moze primetiti na osnovu vrednosti iz poslednje kolone tabele, u svim slu¢ajevima je greska
merenja minimalna. Tome doprinose male vrednosti parazitnih specifi¢nih flukseva ¢gt i dpt. lako
ovde nije razmatran, pri ovako zadatim uslovima, ivi¢ni parazitni fluks je totalno zanemarljiv.
Najvec¢i razlog tome je Sto projektovana Sirina procepa izmedu glavnog i zaStitnog grejaca
odgovara svim testiranim debljinama uzorka. Takode, tome doprinosi i §to je ambijentalna

temperatura priblizna srednjoj temperaturi uzorka.

Tabela 1 Rezultati simulacija 2D modela aparature za razlicite vrednosti debljine, d, i toplotne
provodnosti uzoraka, A

AW/(m-K)] | Qm[W] QIW] | dgt [W/m?] | ¢ [W/m?] | AT[°C] | Eq[%]
g 0.1 11 11 -0.002 0.002 7.7 0
S 2 220 219.97 4.3E-4 -0.005 7.7 0.01
5 550 549.92 0.04 0.02 7.7 0.01
£ 0.1 22 2.2 0.004 0.008 7.7 0
S 2 44 43.99 0.005 -0.006 7.7 0.02
5 110 109.94 | -4.0E-5 0.002 7.7 0.05
£ 0.1 1.1 1.1 -0.04 0.006 7.7 0
8 2 22 22.02 0.08 -0.03 7.7 -0.09
- 5 55 54.97 0.02 0.003 7.7 0.05

Snage Qm iz Tabela 1, kao i snage zaStitnog i pomoc¢nog grejaca koje su zadavane u
simulacijama kao 1 njithov medusobni odnos, nisu uporedive sa snagama grejaca u praksi, $to je
ujedno glavni nedostatak modelovanja aparature u 2D. Takode, u simulacijama je moguce vrsiti
fino podesavanje svih snaga (do trece decimale), sve dok se parazitni fluksevi skoro ne izjednace
sa nulom. U praksi se podesavanje snage ne moze ostvariti sa tolikom preciznoscéu i zavisi od

karakteristika raspolozivih uredaja.

Na Sl. 4.3 je prikazana temperaturna raspodela u aparaturi dobijena iz rezultata simulacije
za uzorak debljine 100 mm i toplotne provodnosti 5 W/(m-K). Na slici je jasno uocljivo da je
toplotni fluks kroz uzorak priblizno jednodimenzionalan, $to je i osnovni uslov za ispravno
funkcionisanje aparature. Na Sl. 4.4 je dat bolji uvod u uniformnost toplotnog fluksa kroz uzorak,

gde su prikazane vrednosti vertikalne komponente toplotnog fluksa po horizontalnoj osi za tri
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razli¢ita polozaja unutar merne zone. Vidi se da je u navedenom slu¢aju uniformnost toplotnog
fluksa bolja od 0.1 %.

15
v 15

SlI. 4.3- Raspodela temperature u 2D modelu aparature u °C za debljinu uzorka d=100 mm i A=5 W/(m-K)
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Sl. 4.4- Vertikalna komponenta toplotnog fluksa kroz mernu zonu uzorka ispitivanog u funkciji rastojanja
po horizontalnoj osi sistema
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4.2 Projektovanje glavnih delova aparature
Nakon definisanja parametara i osnovne strukture modela aparature, sledec¢i korak je bio
projektovanje glavnih delova, odnosno grejaca i hladnjaka, kao i odabir materijala za njihovu

konstrukciju.

Vazan uslov pretpostavke homogenosti toplotnog fluksa u mernoj zoni je zadovoljen ako je
temperatura na ukupnoj povrSini tople i hladne plo¢e ravnomerna. Takode, uniformna
temperaturna raspodela na ovim povr§inama rezultira¢ée manjoj mernoj nesigurnosti kod merenja
temperature. Dakle, postizanje $to bolje temperaturne uniformnosti ovih povrsina je vodeci

zahtev u procesu projektovanja grejaca i hladnjaka.

Najpre je bitno izabrati odgovarajuc¢i materijal za izradu ovih delova, za $ta su najpogodniji
metali visoke toplotne provodnosti. Jo§ jedan bitan parametar prilikom izbora materijala je i
njegova specifi¢na toplota Cija vrednost uti¢e na brzinu postizanja stacionarnog stanja, tako da
materijali malih vrednosti specifi¢ne toplote poveéavaju vreme odziva. Pored toga, na vreme
odziva uti¢e i debljina materijala. Deblja plo¢a povelava vreme potrebno za postizanje
stacionarnog stanja, ali istovremeno poboljsava temperaturnu uniformnost. Dakle, prilikom

projektovanja grejaca i hladnjaka potrebno je pronaci balans izmedu ovih zahteva.

Takode, jedan od kljuénih zahteva koji se mora poStovati pri razvoju i izradi glavnih
delova aparature je $to veca planarnost njihovih povrsina, kako bi se ostvario sto bolji kontakt sa

uzorkom, a samim tim i smanjio kontaktni termicki otpor izmedu uzorka i delova aparature.

4.2.1 Grejaci

Struktura grejaca je zamis$ljena kao kombinacija grejnih Zica, izolacije i metala. Kao metal
optimalnih karakteristika, pristupacne cene i pogodnosti za obradu, za ovu namenu je izabran
se grejna ziCa postavlja u sendvi¢ strukturu izmedu metalnih plo¢a), ovde je najpre izabran
drugaciji pristup. Kako je u sistemu neophodno da sva generisana toplota u glavnom grejacu ide
u jednom smeru kroz uzorak ispitivanog materijala, ideja je bila da grejaci budu projektovani

tako da im gornja strana bude od metala, a donja od nekog izolacionog materijala.

Pocetna ideja za izbor grejnog elementa grejaca je bila tanka kantal Zica, koju bi od

metalne ploCe odvajao izolacioni sloj. Laka savitljivost kantal Zice ¢ini je veoma pogodnom za
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formiranje proizvoljnih oblika grejaca. Kroz 3D simulacije su ispitani razli¢iti dizajni i pronadeni
oni optimalni. Medutim, problem je nastao u pronalazenju adekvatnog izolacionog materijala
pristupacne cene, zbog Cega se odustalo od ovog reSenja. Nakon razmatranja vise razlicitih
opcija, za grejne zice je izabran tzv. termokoaks (SI. 4.5), koji se moze direktno utisnuti u metal,
jer u sebi sadrZi sloj elektri¢ne izolacije (MgO). Ovakvo reSenje je podrazumevalo projektovanje
odgovaraju¢ih oblika 1 dimenzija zlebova u metalnim plo¢ama za postavljanje otporne grejne
zice kako bi se zadovoljio zahtev za §to boljom uniformnosti temperaturne raspodele na

povrsinama grejaca od interesa.

NiCr

Nerdajudéi celik

MgO

Sl. 4.5- Struktura termokoaks grejne Zice

U cilju pronalazenja optimalnog dizajna, kroz 3D FEM simulacije grejaca, ispitan je uticaj
razlicitih rasporeda Zlebova na uniformnost temperature na povrsSini metalne ploce. Ovde ¢e biti
prikazan primer za slucaj glavnog grejaca, u kom su simulacije radene za 3 razlicita rastojanja

izmedu Zlebova, I, (SI. 4.6) i pri tom su poredane dobijene raspodele temperatura na povrsini.

Simulacije su radene pod pretpostavljenim idealnim uslovima rada aparature, dakle bez
rasipanja snage glavnog grejaca, pa su bocne i1 donja strana grejaca toplotno izolovane. Na
gornjoj strani grejaca, u cilju simulacije prenosa toplote kroz uzorak je primenjena jednacina za
prenos toplote konvekcijom. Za vrednost prvog parametra jednacine, koeficijenta prenosa toplote
konvekcijom uzeta je recipro¢na vrednost toplotne otpornosti uzorka ispitivanog materijala.
Drugi parametar jednacine, temperatura na kojoj se konvekcija vrsi, je zapravo temperatura
hladnjaka. U referenci [120] je pokazano da se podesavanjem ovakvih uslova dobija isto resenje
kao u slucaju simulacije realnog sistema od dva tela (grejac¢ i uzorak). Takode, joS jedan od
pocetnih uslova simulacije je i snaga grejaca, Qm, ¢ijom je veli¢inom odredena temperaturna

razlika na uzorku.

Kao materijal grejaca razmatran je aluminijum, dok je otporna grejna zica u zlebovima

predstavljena kao termokoaks, sa elektricno provodnom Zicom od nikl-hroma i izolacijom od
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magnezijum oksida, dok je uzorak pireks staklo. VVrednosti toplotnih karakteristika razmatranih

materijala su uzete iz literature [117]-[119], a u pojedinim slucajevima i iz kataloga proizvodaca.

Sl. 4.6- Metalna ploca glavnog grejaca sa urezanim zlebovima

Za posmatranu geometriju je definisana mreza konac¢nih elemenata, pri ¢emu se za svaki

element postavlja slede¢a jednacina:

ovT
pc, =——=V-(AVT) + g

T (35)

gde su p i Cp gustina i specifi¢na toplota materijala, A je toplotna provodnost, a g unutrasnji izvor

toplote definisan kao Qm / V, gde je V zapremina svakog elementa mreze.

Simulacije su vrSene za rastojanja izmedu Zlebova data u Tabela 2 u kojoj su prikazani i
dobijeni rezultati za srednju temperaturu na povrsini grejaca Tggs, Minimalnu i maksimalnu

temperature povrsine, Tmax | Tmin, Kao i standardna devijacija temperature, or.

Tabela 2 Rezultati 3D simulacija temperaturne raspodele na povrsini glavnog grejaca

| [mm] Togs [°C] | Twax[°C] | Twin[°C] | o7

4.16 3541 35.44 35.35 0.020
7.6 3541 35.43 35.37 0.013
10.8 3541 35.45 35.37 0.021

Iz dobijenih rezultata se vidi da su temperature na povrsini grejaca u sva tri slu¢aja veoma
sli¢éne. Tome najvise doprinosi izabrana debljina aluminijumske ploc¢e (d = 8 mm), kojom se bez
obzira na rastojanje postavljenih zica obezbeduje uravnoteZena raspodela temperature na
povrSini. Za izabranu debljinu je ispitan i vremenski odziv grejaca, tj. vreme potrebno za njegovu
stabilizaciju, odnosno vreme za koje ¢e vrednosti temperatura na njegovoj povrsini uéi u
stacionarno stanje. Simulacija je radena pri ve¢ opisanim uslovima, s jedinom razlikom da su

umesto stacionarnih razmatrane vremenski promenljive vrednosti. Rezultati su pokazali da je u

48



idealnom slucaju rada aparature, koji je zadat preko polaznih uslova simulacije, ovako

projektovanom glavnom grejacu potrebno oko 50 min za stabilizaciju temperature.

Posto je pokazano da za izabranu debljinu aluminijumske plo¢e i za predlozeni oblik
rasporeda zice nije bitno njeno medusobno rastojanje, oblik Zlebova je projektovan kao
optimalno reSenje za prakti¢nu izradu, gde je | = 8.6 mm. Pri tom je u razmatranje uzeta i ukupna
duzina zice koja se postavlja, ¢ija vrednost diktira ukupnu otpornost grejaca. Potrebna elektricna
otpornost grejnih zica glavnog grejaca je odredena na osnovu maksimalnog napona napajanja i
maksimalne debljine uzorka, kao i opsega toplotne provodnosti koji se moze meriti koris¢enjem

aparature.

Sli¢na procedura je primenjena i na ostala dva grejaca. Na Sl. 4.7 su prikazane dobijene
temperaturne raspodele za toplu plo¢u i pomoéni grejaé, sa prednjih i zadnjih strana, pri idealnim
uslovima rada aparature. Iz dobijene raspodele temperature se mogu odrediti i najpogodnija
mesta na povrSini grejaca za postavljanje senzora temperature (gde je dobijena najbolja
uniformnost). Ovako modelirani greja¢i su zatim upotrebljeni za razvoj 3D FEM modela

kompletne aparature, opisanog u narednom poglavlju 4.3.
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SI. 4.7- Temperaturna raspodela svih grejaca sa prednje i zadnje strane pri idealnim uslovima rada
aparature
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4.2.2 Hladnjak

Hladnjak je projektovan kao metalni blok sa kanalima kroz koje cirkuli$e te¢nost odredene
temperature i odrzava konstantnu temperaturu sa gornje strane uzorka. Kao optimalan materijal
za izradu hladnjaka je izabran bakar (sa skoro dva puta veCom toplotnom provodnosti od
aluminijuma i oko 2.3 puta manjom specifi¢cnom toplotom). Zbog projektovane velike debljine
bakarne plo¢e i dubokih kanala za cirkulaciju te¢nosti u obliku dvostruke spirale (SI. 4.8),
smatrano je da ¢e uniformnost na povrsini od interesa biti viSe nego zadovoljavajuca, zbog Cega
nisu vrSene FEM simulacije, ve¢ su vremenski odziv i temperaturna uniformnost ispitani

eksperimentalno.

Sl. 4.8- Projektovani hladnjak: metalni blok za urezanim Zlebovima za cirkulaciju tecnosti

4.3 3D model aparature

U cilju prevazilazenja ogranienja i nesavrSenosti 2D modela, nastala je potreba za 3D
modelom aparature. Kako je pregledom dostupne literature ustanovljeno, da zbog raznih
ogranic¢enja, najéeS¢e zbog nedostatka kompjuterskih resursa, niko od autora nije formirao ni
predstavio 3D model Citavog sistema aparature, tako je razvoj ovog modela postao izazovniji.
Model aparature razvijen u ovoj disertaciji je predstavljen i u radu [112] s tim $to ¢e ovde biti

opisan sa malim izmenama.

Ve¢ opisani 2D model aparature i 3D modeli grejaca su bili polazna tacka za 3D
modelovanje sistema, koje pocinje definisanjem strukture aparature, geometrije, dimenzija njenih
glavnih delova i odabirom materijala za njihovu konstrukciju. Dakle, ovde su u potpunosti
iskori$¢eni ve¢ formirani modeli optimalno projektovanih grejaca. Izgled Zlebova i odgovarajuce

dimenzije tople ploce date su na Sl. 4.9. Zastitni i pomo¢ni grejaci su od istog materijala kao i
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glavni, ¢iji je model detaljno opisan u potpoglavlju 4.2.1. Toplotni fluks izmedu glavnog i
pomocnog grejaca Se meri pomo¢nom termobaterijom, koja je modelovana kao plasti¢ni disk,
precnika 172 cm i debljine 5 cm, postavljen izmedu dva sloja izolacije od silikonskih ploca,
debljine 3 mm. Oko termobaterije se postavlja tzv. maska, iste debljine, 5 cm (SI. 4.10). Maska je
modelovana kao amorfno staklo sa slicnom toplotnom provodnos¢u kao i plasticna termobaterija,
Cija je toplotna provodnost procenjena na oko 0.9 W/(m-K). Hladna ploc¢a je predstavljena kao
homogeni metalni blok fiksne temperature. Ovu aproksimaciju opravdava velika toplotna
provodnost bakra, a ujedno i debljina same ploce. Zastitna izolacija (stiropor, debljine 3 cm) je
postavljen oko boc¢nih strana sklopa, dok je Citava zapremina komore ispunjena perlama od

stiropora.

Zlebovi glavnog grejaca

SI. 4.9- Izgled projektovane tople ploce sa Zlebovima za postavijanje otpornih grejnih Zica

Kao i u prethodna dva slu¢aja modelovanja, vrednosti toplotnih provodnosti razmatranih

materijala su uzete iz literature [117]-[119], a u pojedinim slucajevima i iz kataloga proizvodaca.

Sve grejne Zice su definisane kao zasebni izvori toplote. Njihove snage su zadavane po
istom principu kao kod 2D modelovanja aparature. Pored temperature hladnjaka, zadaje se i
ambijentalna temperatura, kao temperatura spoljnih strana zastitne komore, izuzev donje strane

koja je toplotno izolovana.

Nakon formiranja mreze =za citavu geometriju, jednaCina provodenja toplote u
stacionarnom stanju je primenjena na svaki element mreze. Kao i u slu¢aju 2D modelovanja
aparature, simulacije su radene za razliCite debljine i1 toplotne provodnosti uzoraka. U svakoj
simulaciji, temperatura hladnjaka je bila podeSena na 25°C. Snaga glavnog grejaca, Qm, je

prilagodavana tako da temperaturna razlika na uzorku AT dostigne 10 °C, dok je temperatura
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okoline bila 30 °C, kolika je i srednja temperatura uzorka, Ts. Snage zaStitnog i pomocnog
grejaca su iterativno podeSavane u cilju maksimalne redukcije ukupnog parazitnog fluksa Qp

(koji je racunat kao razlika snage glavnog grejaca, Qm, i dobijenog toplotnog fluksa kroz uzorak

Q).

hladnjak

zastitni grejac

silikon
fluksmetar
maska
ilikon

pomocni grejac

Sl. 4.10- Prikaz 3D modela aparature

U Tabela 3 su prikazani rezultati simulacija za tri razli¢ite debljine uzorka 10, 50 i 100
mm, razli¢itih toplotnih provodnosti (0.1 W/(m-K), 0.5 W/(m-K), 1.5 W/(m-K) i 5 W/(m-K)).
Pored snage glavnog grejaca, Qm, u tabeli su i snaga zaStitnog, Pz, 1 pomoc¢nog grejaca, Ppg,

zajedno sa dobijenim vrednostima Q, Qp i AT.

Zanimljivo je primetiti da snaga pomocénog grejaca, Ppg, Ne varira puno sa promenom
toplotne provodnosti uzorka. Pored debljine, na njenu veli¢inu ¢e uticati i srednja temperatura

uzorka (odnosno temperatura tople ploce).
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Tabela 3 Rezultati simulacija 3D modela aparature za razlicite vrednosti debljine, d, i toplotne
provodnosti uzoraka, A

AW/(M-K)] | Qm[W] P [W] | Ppg[W] | QI[W] Q [W] | AT[°C]
£ 0.1 2.02 6.73 0.57 2.020 3.6E-4 10.02
£ 05 10.1 345 0.55 10.099 0.001 10.01
- 15 303 105.4 053 30.30 9.1E-4 10.01
5 101 354 053 101.00 9.8E-4 10.01
e 0.1 04 1.59 0.19 0.403 -0.003 9.99
E 05 2.02 7.05 0.21 2.019 0.001 10.01
© 15 6.06 20.9 0.14 6.061 -0.001 10.01
5 202 68.9 0.15 20.200 7.0E-4 10.01
£ 0.1 0.2 0.89 0.21 0.201 -0.001 9.99
= 05 1 3.64 0.2 1.005 0.005 9.96
= 15 3.03 10.48 0.21 3.027 0.003 10.00
5 10.1 34.45 0.21 10.098 0.002 10.01

Porede¢i vrednosti iz Tabela 3 sa vrednostima iz Tabela 1 (2D model) prva uocljiva razlika
jeste u vrednostima snaga svih grejaca koje ovde odgovaraju stvarnim vrednostima
eksperimenta. Upravo to omogucava jednostavnu procenu ukupnog parazitnog fluksa u sistemu,
Sto nije slucaj u praksi. Pored toga, ovaj model se moze koristiti u sprezi sa eksperimentom kao
pomo¢ za inicijalna podeSavanja snaga grejaca ili ona naknadna, nakon dostizanja svakog

stacionarnog stanja.

U nastavku je objasnjena druga bitna razlika izmedu 2D i 3D modela, koja se ne moze
direktno uociti posmatranjem rezultata iz tabela. Ako se na osnovu rezultata simulacija tj
vrednosti iz tabela (Q, AT, d) koris¢enjem jed. (9) izracunava toplotna provodnost A, jedini
preostali nedefinisani parametar je povrSina merne oblasti, A, odnosno povrsina kroz koju fluks
prolazi. Relacija za njeno izraGunavanje, koja se uglavnom koristi u literaturi, a koju takode

preporucuje i standard [39], je:

A=Ap +—

> (36)

gde Am predstavlja povrsinu glavnog grejaca, a A; povrSinu zazora izmedu grejaca. Zbog
zakrivljenja linija polja toplotnog fluksa pri prelasku iz glavnog grejaa u uzorak, stvarna

povrsina se uvecava za polovinu povrSine zazora (A; / 2).
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Pored toga, standard [39] takode predlaze da se za merenja velike preciznosti, ova
pretpostavljena relacija naknadno ispita za svaku pojedina¢nu aparaturu. Medutim, u pregledanoj
literaturi autori se nisu bavili utvrdivanjem uticaja ove relacije na tacnost merenja niti dovodili u
pitanje njenu validnost. Jedino je u [97] kroz 2D simulacije pokazano konkretno za razvijenu
specifi¢nu aparaturu da racunanje povrSine na klasi¢an nain (36) moZe uneti nezanemarljivu
sistematsku greSku. Ovaj zakljuak je verifikovan kroz eksperimentalna merenja, gde su
raCunanjem povrsine na uobicajeni nacin dobijene vrednosti toplotne provodnosti za 3.5 % nize u
odnosu na referentne, dok su odredivanjem povrSine primenom posebno razvijene relacije

vrednosti toplotne provodnosti bile nize za oko 1.4 % od referentnih.

Prilikom izraunavanja vrednosti Q iz Tabela 1 koris¢ena je standardna relacija za
dobijanje povrsine. Prikazani rezultati su zadovoljili kriterijum u pogledu ukupne greske merenja
fluksa Eq. Za slucaj da se povrSina ra¢una samo kao povrSina glavnog grejaca, Am, (bez drugog
¢lana u (36)), vrednost greske bi bila veéa od preporucenih 0.5 %. Iz navedenog se moze

zakljuciti da je u ovim 2D proracunima primena relacije (36) validna.

Vrednosti toplotne provodnosti uzorka izra¢unate na osnovu dobijenih rezultata iz 2D i 3D
simulacija, za slu¢ajeve kada se povrsSina A racuna iz (36) ili samo kao Am su prikazane u Tabela
4. Pored njih, data su i njihova relativna odstupanja od stvarne vrednosti toplotne provodnosti A.
Kao sto se moze videti, dobijene vrednosti su preciznije kada se A racuna iz (36) u slucaju 2D
problema, dok je u 3D modelu preciznije koristi samo Am, $to se pokazalo pri svim debljinama i
toplotnim provodnostima uzorka. Ova razlika se verovatno moze pripisati nesavr$enosti 2D
modela. Zanimljivo je primetiti i da su relativna odstupanja iz tabele 4, mnogo veca u sluc¢aju 3D
simulacija, Sto ukazuje da bi se napravila veca greska ukoliko se povrSina ne bi racunala na

adekvatan nacin. Preostaje jos da se ovi rezultati eksperimentalno verifikuju.

Tabela 4 Vrednosti toplotne provodnosti dobijene iz rezultata 2D i 3D simulacija za dva razlicita pristupa
racunanja povrsine merne sekcije

d A AT Aam+Agr2 ham Sram+Ag2 Sram
mm] | wim-kyp | @MW QW T ey | pwimek)y | wim-K)] o] | [%]
10 0.1 11 11 7.7 0.1 0.1 0 0
2D 50 5 110 109.94 7.7 4,992 5.027 0.16 0.48
100 2 22 22.02 7.7 2.00 2.013 0 0.65
10 0.5 10.1 10.099 10.01 0.493 0.50 1.42 0
3D 50 1.5 6.06 6.056 10.0 1.48 1.50 1.35 0
100 0.1 0.2 0.201 9.99 0.098 0.1 2.04 0
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Pored gore navedenih simulacija, 3D modelom je ispitan uticaj i ambijentalne temperature,
Tamb Na ukupnu gresku merenja Eq, jer pri ve¢im razlikama Tamb 0d Srednje temperature uzorka,
Tsr, ivicni parazitni fluks, Qu, postaje dominantan posebno za uzorke vece debljine. Simulacije su
radene za slucajeve kada se srednja temperatura uzorka, Tsr, razlikuje od Tamvza 1 °C, 2 °C, 5 °C,
10 °C i 20 °C. Razmatrane debljine uzorka su 10 cm, 50 cm i 100 cm i toplotne provodnosti 1.5

W/(m-K). Svi parametri su isti kao §to je ve¢ navedeno, a snage su podeSene prema vrednostima
iz Tabela 3.

Na Sl. 4.11 su dati rezultati ove analize osetljivosti. Kao $to se vidi sa slike, za uzorak
debljine 100 mm je neophodno odrzavati ambijentalnu temperaturu u granicama razlike 2 °C od
srednje temperature uzorka da bi greska merenja bila ispod 0.5 %. Za duplo tanje uzorke,
dovoljna je kontrola od +5 °C, dok za uzorke debljine 10 mm nije neophodno usmeriti posebnu
paznju na kontrolu ambijentalne temperature jer je u svim analiziranim situacijama ivi¢ni
parazitni toplotni fluks veoma mali. Zakljuéak je da se projektovanom aparaturom za predvideni
opseg debljina uzorka i sa adekvatnom kontrolom Tamp mogu posti¢i uslovi merenja gde ivi¢ni

parazitni toplotni fluks postaje zanemarljiv.
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SI. 4.11- Ukupna greska merenja za razlicite debljine uzorka pri razlici srednje temperature uzorka od

ambijentalne za 1 °C, 2 °C,5°C, 10 °Ci 20 °C.
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5. Realizacija aparature

U ovoj glavi je opisana realizacija delova kompletne aparature ¢iji je optimalni dizajn
dobijen razli¢itim simulacijama opisanim u prethodnoj glavi. Pored opisa realizacije grejaca i
hladnjaka data je i kompletna slika eksperimentalne postavke aparature. Navedeni su Korisc¢eni
senzori 1 periferni uredaji neophodni za ispravan rad celokupnog sistema. Opisan je i sistem za

akviziciju signala, sa kratkim prikazom razvijenog softvera korisS¢enjem LabVIEW platforme.

5.1 Izrada glavnih delova aparature

U prvom delu ovog poglavlja opisana je realizacija najbitnijih delova aparature. Pored
detaljnog postupka izrade grejaca, hladnjaka 1 centralne konstrukcije aparature, prikazani su 1
rezultati probnog rada pomoc¢nog grejaca i hladnjaka. U slu¢aju pomoénog grejaca, uradena je i
numericka simulacija njegovog probnog rada i dobijeni rezultati su uporedeni sa rezultatima

merenja.

5.1.1 Grejaci

Svi grejaci u aparaturi su napravljeni na osnovu rezultata simulacija prethodno opisanih
modela. Za realizaciju osnove grejnih elemenata tople ploce su upotrebljene ploce od
duraluminijuma, debljine 6 mm. Nakon poliranja, u plo¢e su sa obe strane urezani zlebovi (SI.

5.1) prilagodeni za ugradnju grejnih Zica sa donje, odnosno gornje strane glavne termobaterije.

Koris¢ene grejne zice su proizvodata THERMOCOAX®, poduzne elektricne otpornosti
14 Q/m za glavni 1 6 Q/m za zaStitni grejac, koje daju ukupnu otpornost ugradenih grejaca od
oko 25 Q1 11 Q, respektivno. Ukupna otpornost pomocnog grejaca je oko 70 Q. Sa druge strane,
glavna termobaterija je napravljena kao serijska veza termoparova K tipa sa 32 spoja, pre¢nika
zice 0.2 mm (SI. 5.2). Nakon ugradnje pomenutih elemenata, rastojanje izmedu ploca je fiksirano
na 1 mm, Sto je postignuto nanoSenjem tankog sloja epoksidne smole na cetiri podjednako
udaljena mesta izmedu ploca. Na taj nacin se postigla veca toplotna otpornost procepa, jer su
mehanicki kontakti izmedu glavnog i zaStitnog grejaca svedeni na minimum. Zatim je gornja
strana osnovnih ploca pokrivena ispoliranim plo¢ama debljine 2 mm, dok je donja strana

zaSti¢ena silikonskom oblogom.
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: Bl
Sl. 5.1- Fotografije gornje strane (desno) i donje (levo)

SI. 5.2-Fotografija glavne termobaterije i odgovajajuceg zleba
Na sli¢an naéin je napravljen i pomoéni greja¢. Zlebovi za ugradnju grejne Zice su urezani
u plo¢u od duralumina, debljine 8 mm, koja je nakon ugradnje, sa iste strane zasti¢ena
silikonskom plo¢om.
Nakon realizacije pomocnog grejaca je sproveden eksperiment ispitivanja njegovih
performansi, pri uslovima koji se bitno razlikuju od uslova njegove upotrebe u aparaturi. Grejac¢
je tako postavljen na radni sto i na njegovu gornju povrsinu je nalepljeno pet termoparova K tipa,

jedan na sam centar grejaca, a ostalih 4 po krajnjim uglovima. Preko njih je postavljena

silikonska ploc¢a, koja je postavljena i ispod greja¢a. Merenja su vrSena pri sobnim uslovima,
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Tamb = 22.3 °C, pri zadatom naponu grejaca od 10.6 V. Cilj merenja je bio utvrdivanje vremena
za koje temperatura na povrsini grejaca ulazi u stacionarno stanje, kao i za koliko se temperature

na krajevima razlikuju od centralne.

Pod istim uslovima je uradena i simulacija grejaca, analizom razvijenog, ve¢ opisanog 3D
modela. Vrednost snage otporne Zice je podeSena kao u eksperimentu (1.65 W). Donja povrsina
grejaca je razmatrana kao toplotno izolovana, dok je na gornjoj i bo¢nim povr§inama primenjena
jednacina za prenos toplote konvekcijom. Za temperaturu na kojoj se konvekcija vrsi je uzeta
Tamb, dok je vrednost koeficijenta prenosa toplote konvekcijom razmatrana isto kao u [120] i bila
je 5 W/(m?-K) .

Vrednosti temperature centralnog dela gornje povrSine grejaca u zavisnosti od vremena
dobijene u eksperimentu i simulaciji su prikazane na Sl. 5.3. Bilo je potrebno oko 4 h da
temperatura dostigne vrednost od 25.6 °C i ude u stacionarno stanje, Sto se pokazalo i
eksperimentalnim 1 numerickim rezultatima. Takode, razlika temperatura po povrSini pomoc¢nog
grejaca je bila manja od 0.1 °C u oba slucaja. Dobrim poklapanjem numerickih i

eksperimentalnih rezultata je izvr$ena verifikacija numeric¢kih simulacija.
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25.5 |

25.0

izmerene vrednosti
rezultati simulacije

24.5

24.0

Temperatura [°C]

23.5

23.0

225

Vreme [h]

SI. 5.3-Uporedni prikaz numerickih i eksperimentalnih rezultata
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5.1.2 Ostali elementi

Hladna ploca ili hladnjak je napravljen od bakra koji je izabran zbog svoje velike toplotne
provodnosti. Sa jedne strane bakarne ploce, debljine 20 mm, urezani su zlebovi debljine 10 mm u
obliku duple spirale (SI. 5.4) za koju je zatim, kori§¢enjem epoksidne smole, pri¢vrs¢ena druga
bakarna ploc¢a, debljine 5 mm. Na taj nacin je napravljen zatvoreni kanal za cirkulaciju rashladne
teCnosti radi odrzanja konstantne Zeljene temperature hladnjaka. Takode, na hladnjak su
montirani posebni nosac¢i koji omogucavaju njegovo vertikalno pomeranje prilikom zamene

uzoraka.

SI. 5.4- Fotografija bakarne ploce sa urezanim zlebovima

Kako bi se smanjio uticaj emisivnosti na kondukciju toplote kroz uzorak, povrSine
hladnjaka 1 tople ploce koje su okrenute ka uzorku su premazane tankim slojem koloidnog grafita

RUTLAND Flat Black, otpornog do 650 °C.

Nakon realizacije, hladnjak je pusten u probni rad, odnosno izvrSena je provera njegovih
performansi. Priklju¢en je na cirkulaciono kupatilo, a tri termopara K tipa su nalepljena na
njegovu povrsinu, jedan (Sa 0znakom Ch102) u centralni deo, a druga dva (sa oznakama Ch101 i
Ch103) su postavljena u dijagonalno suprotne uglove. Temperatura kupatila je prvobitno bila
podesena na 20 °C, a zatim i na 40 °C i 60 °C, dok je temperatura ambijenta bila 16 °C. Zbog
velike toplotne provodnosti bakra, kao i velike zapremine kanala kroz koje voda prolazi u
odnosu na ceo hladnjak, stacionarno stanje se uspostavilo za svega 15-ak min (SlI. 5.5). Takode,

temperature na krajevima i u centralnom delu su pokazale jako dobro slaganje.
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Sl. 5.5-1zmerene vrednosti temperatura hladnjaka

Centralni deo aparature montiran je na plo¢i od bakelita, debljine 2 cm, koja je pricvr§éena
sa Cetiri cilindri¢na nosaca od nerdajuceg Celika koji ujedno omogucavaju vertikalno pomeranje
hladnjaka (SI. 5.6). Citava konstrukcija se zatvara posebno dizajniranom zastitnom komorom od
polipropilena, 600 x 600 x 600 mm?®. U procesu njenog projektovanja, razmatrana je moguénost
kasnijeg proSirenja temperaturnog opsega aparature, gde bi se za merenja ispod temperature
tacke rose zaStitna komora ispunjava suvim vazduhom, CO: ili drugim gasom, zbog cega je
dizajnirana da bude nepropustljiva za gasove. Na donjoj strani komore su napravljeni otvori za
uvodenje creva cirkuliSuce te€nosti, elektricnih vodova i senzora. Zapremina komore se
ispunjava perlama stiropora, ¢ime se smanjuje konvektivni prenos toplote unutar komore,

odnosno, postize dodatna zastita centralnog dela aparature od promena ambijentalnih uslova.
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SI. 5.6-Fotografija aparature sa i bez zastitne komore

5.2 Eksperimentalna postavka
Na Sl. 5.7 je prikazana upro$éena blok Sema kompletne aparature. Njen centralni deo, kao

Sto je ve¢ pomenuto, je smeSten unutar zastitne komore na posebno dizajniranom postolju.

Temperatura hladnjaka se odrzava konstantnom pomocu cirkulacije rashladne te¢nosti iz
termostatskog kupatila, model JULABO F34-ED. Njegova stabilnost u temperaturnom opsegu
od 10 °C do 50 °C je oko 0.03 °C. Kao rashladna te¢nost se koristi etanol ili destilovana voda.

Sa druge strane, konstantna temperatura na povr§inama sva tri grejaca, glavnog, zastitnog i
pomocénog, se postize napajanjem pomocu trokanalnog izvora napona [121], maksimalnog
napona 30 V i struje 5 A po kanalu. Ovo napajanje je posebno razvijeno da bi se ispunili svi
nametnuti zahtevi u postupku projektovanja i realizacije aparature, kao §to je odvojeno napajanje
sva tri grejaca sa moguc¢no$¢u komunikacije sa raCunarom. Opseg napona i struje, odnosno
angaZovane snage, odabran je prema opsegu potrebnog toplotnog fluksa za ispitivanje materijala
razli¢itih toplotnih provodnosti, kao i projektovanom otpornos¢u grejaca. Ovaj laboratorijski
prototip je ispitan i verifikovan koriS¢enjem Kkalibrisanog digitalnog multimetra visoke

preciznosti, model HP3458A, sledivim do SI jedinica elektri¢nih velicina.

Izmedu tople i pomoéne ploce se postavljaju dve silikonske obloge unutar kojih je
umetnuta pomoc¢na termobaterija sa odgovaraju¢om maskom. Kao pomoc¢na termobaterija se

koristi veoma osetljivi fluksmetar oblika diska, proizvoda¢a HUKSEFLUX®, pre¢nika 172 mm.
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Uslov homogenosti toplotnog fluksa kod ove metode podrazumeva pazljiv izbor materijala
maske (materijala koji okruzuje fluksmetar). Naime, fluksmetar se u toplotnom smislu ponasa
kao kompozitni materijal od materijala od kojeg je sacinjeno telo sa toplotnom provodnoséu od
0.1 W/(m-K) do 0.4 W/(m'K) i aksijalno ugradenih metalnih termoparskih provodnika sa
toplotnom provodnos¢u od 20 W/(m-K) do 200 W/(m-K) tako da je njegova efektivna toplotna
provodnost od oko 0.7 W/(m-K) do 1 W/(m-K).

Toplotna provodnost pomocne baterije je posebno ispitana disk aparaturom razvijenoj u
Laboratoriji za termotehniku i energetiku [122]. Na osnovu dobijene vrednosti (0.9 W/(m-K))
izabran je materijal maske (prozorsko staklo), ¢ija je toplotna provodnost (1 W/(m-K)) ispitana

istom metodom.
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SI. 5.7- Sematski prikaz aparature

Visekanalnim digitalnim multimetrom, KEITHLEY 2700, mere se svi potrebni elektri¢ni
signali. Pored izlaznog napona obe termobaterije, meri se i napon glavnog grejaca, dok se
njegova struja odreduje preko pada napona na referentnom otporniku od 0.1 Q, model LEEDS &

NORTHRUP 4360. Temperature tople i hladne strane uzorka se mere termoparovima K tipa,
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precnika 0.1 mm, ¢iji se hladni krajevi drze na temperaturi tacke leda od 0 °C, odnosno u
odgovarajucoj meSavini leda i destilovane vode, koja je realizovana prema [123]. Polozaj
termoparova je skiciran na Sl. 5.7. Osim pomenutih, mere se i temperatura bo¢ne strane uzorka,
ambijentalna temperatura, koja se mora odrzavati priblizno konstantnom, kao i temperatura
povrsine pomocnog grejaca. Svi termoparovi se pre instalacije etaloniraju na temperaturama od
interesa. U cilju boljeg termi¢kog kontakta glava termoparova i uzorka, kao i ostalih delova

aparature medusobno, na sve povrsine od interesa se nanosi tanak sloj glicerina.

Digitalni multimetar i izvor napajanja se povezuju na racunar preko serijskih RS-232
portova i RS-232/USB adaptera. Kontrola ovih instrumenata, kao i akvizicija izmerenih
vrednosti se ostvaruje pomocu programskog reSenja razvijenog u okviru softverskog paketa
LabVIEW, verzija 7.11 [113]. Program omogucuje zadavanje i podeSavanje mnogih parametara,
kao Sto su prvenstveno naponi sva tri grejaca, €ija je promena moguca u proizvoljnom trenutku,
zatim brojevi komunikacionih portova na koje su prikljuéeni pomenuti uredaji, vrsta kori$¢enih
termoparova, selekcija kanala na slotu digitalnog multimetra, imena signala, itd. Takode se unosi
i Zeljena vrednost u sekundama za periodu akvizicije koja se moze menjati tokom rada programa.
Programom se ostvaruje i graficki i numericki prikaz svih izmerenih signala u realnom vremenu,
§to je veoma znaajno kod pradenja procesa merenja i procene stacionarnog stanja, Sto

predstavlja jedan od kljucnih kriterijuma zavrSetka merenja.

Na Sl. 5.8 je tipican izgled dela primenjenog programskog reSenja Koji prikazuje sve
temperaturne signale. 1zdvojeni donji grafikon prikazuje ambijentalnu temperaturu. Na gornjem
grafikonu su uodljive dve grupe signala koje predstavljaju temperature hladne i tople strane
uzorka, zatim temperatura povrSine pomocnog grejaca (zelena linija) i odziv termopara
postavljenog na sredini bo¢ne strane uzorka (isprekidana linija). Temperatura tako postavljenog
termopara bi trebalo da bude Sto pribliznija srednjoj temperaturi uzorka 1 ukoliko bi se, na
primer, javilo znacajnije odstupanje to bi ukazivalo na nedovoljnu izolaciju centralnog dela
aparature od uticaja ambijentalnih uslova. Sa druge strane, deo programa gde je moguce pratiti
srednje vrednosti temperatura hladne i tople strane, srednju temperaturu uzorka, vrednosti
toplotnog fluksa sa gornje i donje strane tople ploCe, kao 1 nekorigovanu vrednost toplotne

provodnosti ispitivanog materijala su prikazane na Sl. 5.9.
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Realizacijom ovog programa omoguceno je 1 pracenje eksperimenta na daljinu, odnosno

bez fizickog prisustva operatera, $to se u sluc¢aju dugotrajnih merenja, kakva su inace merenja
ovom metodom, pokazalo veoma korisno. Realizacija i opis programa dati su u Prilog —

disertacije.
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6. Validacija aparature

U ovoj glavi bi¢e opisan postupak validacije aparature kroz postupak merenja, obrade

podataka i procenu merne nesigurnosti, zajedno sa prikazom i analizom dobijenih rezultata.

Validacija realizovane aparature je izvrSena koriS¢enjem sertifikovanog standardnog
referentnog materijala od pireks stakla, model BCR-039C, bazne povrsine 300 x 300 mm?,
debljine 50 mm, nabavljenog iz Instituta za referentne materijale i merenja (IRMM) iz Belgije.
Gornja strana uzorka je specijalno oznacena, kao i centralni deo kroz koji bi trebalo meriti glavni
homogenizovan toplotni fluks. Sertifikovane vrednosti toplotne provodnosti ovog materijala su
dobijene na osnovu merenja koja su izvedena u Institutu PTB (The Physikalisch-Technische
Bundesanstalt) iz Nemacke [42].

U temperaturnom opsegu od -75 °C do 195 °C sertifikovana vrednost toplotne provodnosti

Aref Na temperaturama 0 je data kao:

Aer = (1.1036 + 1.659 X 10730 — 3.982 X 107602 + 6.764 x 107°03) (37)

sa mernom nesigurno$¢u od 1.7 % u nivou poverenja od 95 %.

Standardni referentni materijal se u ovoj disertaciji koristi na nafin da se vrednosti
priloZzene uz uzorak uzimaju kao referentne u svrhu poredenja, a ne korekcije. Prema tome,
umesto prostog oduzimanja kona¢nih rezultata, poredenje sa referentnim vrednostima daje
informaciju koja je osnov za reviziju merne procedure i budZeta nesigurnosti. Rezultat se smatra
potpuno zadovoljavaju¢im ako su vrednosti bliske referentnim u granicama 95% intervala
poverenja referentnih vrednosti; zadovoljavajuci je kad je ceo 95% interval poverenja obuhvacen
95% intervalom poverenja korisnicke laboratorije; delimi¢no zadovoljavajudi je kada se intervali
poverenja delimi¢no preklapaju, dok se rezultat smatra nezadovoljavaju¢im u slucaju

nepreklapanja intervala poverenja.

6.1 Merna procedura
U postupku validacije aparature bice ukljucena i predlozena merna procedura, koja zajedno
sa obradom podataka obezbeduje sistematican pristup koriS¢enju opisane aparature, prikupljanju

eksperimentalnih podataka i odredivanju toplotne provodnosti materijala ispitivanih uzoraka.
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6.1.1 Opsti postupak merenja

Pre montiranja uzorka i ostalih elemenata eksperimentalnog sklopa, svi termoparovi
predvideni za rad u aparaturi, povezani na karticu multimetra i sa hladnim krajevima na
temperaturi tacke leda, su etalonirani na pet temperatura u opsegu od 10 do 50 °C. Njihove
kalibracione krive su ubacene u program za akviziciju podataka koji automatski vrsi njihovu
korekciju. Maksimalna ukupna merna nesigurnost etaloniranja ovakvog sistema je 0.08 °C.
Pored toga, multimetar je etaloniran za merenje DC napona, kao i nonijusa za merenje debljine

uzorka i poseban termometar kojim se meri temperatura tacke leda.

Pre pocetka procesa merenja potrebno je posti¢i stabilnost ambijentalne temperature. Pre
instalacije uzorka se vrsi merenje njegove debljine. Nakon postavljanja uzorka i montiranja
komore, kao i njenog punjenja perlama stiropora, ukljucuje se termostatsko kupatilo i
temperatura cirkulacione te¢nosti podeSava na zeljenu vrednost. Program za kontrolu i akviziciju
podataka se startuje i zadaju se Zeljeni naponi sva tri grejaca. Perioda akvizicije se obicno
podesava na 120 s pa se nakon postizanja stacionarnog stanja smanjuje na 30 s da bi se prikupio

dovoljan broj validnih podataka.

Vrednost napona glavnog grejaca zavisi od zeljene temperaturne razlike na uzorku, dok se
vrednosti napona zastitnog i glavnog grejaca podesavaju tako da izlazni signali obe termobaterije
budu pribliZzni nuli. Po¢etne odnosno optimalne vrednosti ovih napona se odreduju numerickim
putem uz pomo¢ 3D modela aparature, ¢ime se znatno skracuje ukupno vreme trajanja

eksperimentalnih merenja.

Vreme stabilizacije sistema odnosno postizanja stacionarnog stanja temperatura u sistemu,
kao i odziva termobaterija, zavisi od vise faktora i po samom ukljucenju aparature najcesce

iznosi oko 14 h.

6.1.2 Obrada podataka i korekcije

Stacionarno provodenje toplote kroz uzorak se obezbeduje ravhomernim dotokom toplote
iz glavnog grejaca i odrzavanjem konstantne temperature hladnjaka. Nakon dostizanja
ravnoteznog stanja, pod pretpostavkom jednodimenzionalnog prenosa toplote kroz uzorak,

toplotna provodnost materijala uzorka, A, se izraCunava iz jed. (9). Debljina uzorka d se meri u
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viSe tacaka i na osnovu izmerenih vrednosti (serije od po N merenja) se izraGunava srednja

vrednost:

d= %Z d; (38)

Sli¢no se iz serija od po M merenja izmere Sirina i duzina glavnog grejaca, zatim se nadu
njihove srednje vrednosti, pa se izracuna povrSina A. Kako je u glavi 4 razmatrano pitanje
preciznog merenja povrsine, ovde ¢e kroz eksperimentalne rezultate biti potvrdeni izvedeni
zakljucci.

Toplotni fluks kroz uzorak Q se na osnovu jednaine (24) izrazava kao razlika snage
glavnog grejaca Qm i parazitnih toplotnih flukseva (Q’, Qu, Qz). U idealnom slu¢aju, nezeljeni
fluksevi su zanemarljivi u poredenju sa Qm, pa se Q prvenstveno odreduje kao snaga glavnog
grejaca, odnosno kao proizvod pada napona na grejacu, Ugg, 1 Struje kroz standardni otpornik

redno vezan sa grejatem, Un / Rn:
Un
Q= UggR_ (39)
n

Vrednosti napona Ugg i Un se tokom ravnoteznog stanja uzimaju u istim intervalima kao i
vrednosti temperatura. Ako se za obradu uzima ukupno K vrednosti napona i temperatura, naponi

na glavnom grejacu i standardnom otporniku Rn = 0.1 Q se rac¢unaju kao:

1w _ 1
Ugg = Ez Uggi 1 Un = EZ Uni (40)
i=1 '

Kako se temperature i hladne i tople strane uzorka mere u tri tacke, prvo se svaka od njih
usrednjava u vremenu iz K ocitanih vrednosti u stacionarnom stanju. Zatim se na osnovu njih
odreduju srednje temperature tople i hladne strane uzorka Tgs i Ths Cija je razlika zapravo AT.
Srednja temperatura uzorka, odnosno temperatura na kojoj se odreduje toplotna provodnost se

rac¢una kao srednja vrednost od Tgs I Ths.

Na dobijene vrednosti A i Ugg neophodno je primeniti odredene korekcije, dok se korekcije za

izmerene vrednosti temperatura unose automatski u programu za kontrolu i akviziciju podataka.

68



Dobijena vrednost povrsine se mora korigovati, jer su tokom izrade grejaca, uglovi metalnih
ploca blago zaobljeni, pa povrsina nije idealni kvadrat. Ovako korigovana vrednost se koristi za
izraCunavanje toplotne provodnosti za sva buduc¢a merenja. Takode, korekcije se primenjuju i na
izmereni napon Ugg, zbog pada napona na konektoru i delu grejne zice od konektora do sredine
zazora izmedu glavnog i pomoc¢nog grejaca. Naime, zbog jednostavnije izrade i montaze tople
ploce vodovi za merenje napona na glavnom grejacu su postavljeni na grejnu zicu na izlazu iz
tople plo¢e umesto na sredini zazora. Korigovani napon U'yg Se tako rac¢una kao

Un, lss

Rn) T (41)

U'gg = (Ugg — R
gde je Rk otpornost konektora, dok su lIs; i Ik duZine grejne Zice glavnog grejaca do sredine

zazora, odnosno do konektora.

Najzad, vrednost toplotne provodnosti ispitivanog materijala A, dobijena jednac¢inom (9) se
takode mora korigovati jer je izraCunata pod pretpostavkom da nema parazitnih flukseva.
Medutim, u praksi su ti fluksevi neizbezni, odnosno odzivi termobaterija nikada nisu potpuno
jednaki nuli. U cilju eliminisanja njihovog uticaja primenjuje se efikasna eksperimentalna
procedura gde se vrSe nove serije merenja sa namerno izazvanim veéim temperaturnim
debalansom. Slican postupak se sprovodio i ranije u Laboratoriji za termotehniku i energetiku
[124].

Naime, temperaturni debalans izmedu glavnog i pomoénog grejaca nastaje povecanjem,
odnosno smanjenjem snage pomoc¢nog grejaca, dok su snage ostala dva grejaca konstantne, ¢ime
se utie na promenu vrednosti nezeljenog toplotnog fluksa Q' (24), a samim tim i odziva
pomoc¢ne termobaterije. Na opisan nacin se dobijaju tri razliita slucaja vrednosti odziva
pomocne termobaterije: inicijalna vrednost koja je bliska nuli, kao i vrednosti vece i/ili manje od
nje. Toplotna provodnost uzorka se izracunava za sve dobijene slucajeve. Na osnovu tako
dobijenih vrednosti, postupkom fitovanja se formira korekciona prava, Cija apscisa predstavlja
naponske odzive pomocne termobaterije, dok se ordinati pripisuju odgovarajuée vrednosti
toplotne provodnosti. Dobijena zavisnost je linearna i predstavlja osnov za dobijanje potrebnih

vrednosti korekcija.
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Primer korekcione prave, dobijene na temperaturi uzorka od 40 °C je prikazan na Sl. 6.1. U
ovom slucaju je korekciona prava formirana na osnovu Cetiri vrednosti toplotne provodnosti koje
su dobijene za razliite vrednosti odziva pomoc¢ne termobaterije. Na ovaj nacin se moze dobiti

vrednost toplotne provodnosti kada je odziv termobaterije nula, tj. kada je Q9 = 0.
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Na slican nacin se eliminiSe i uticaj Qz, odnosno formira korekciona prava za razlicite
odzive glavne termobaterije: menjanjem snage zastitnog grejac¢a pri konstantnim vrednostima
snaga ostalih greja¢a. Konacna vrednost merenja se dobija nakon primene obe opisane korekcije
na prvobitnu vrednost toplotne provodnosti.

Treba napomenuti da se ovom korekcionom eksperimentalnom procedurom ne mogu
eliminisati nezeljeni gubici toplote kroz ivice uzorka, Qu, jer projektovani sistem ne omogucava
direktnu kontrolu temperature spoljne strane uzorka koja bi bila neophodna za sprovodenje
takvog ispitivanja. Medutim, kako je pokazano 3D simulacijama u glavi 4, ukoliko se
ambijentalna temperatura odrzava u odredenim granicama, ovi gubici se mogu zanemariti. Sli¢no

je pokazano i u referenci [44], gde su autori dosli do zakljucka da se navedeni gubici zanemaruju
pri testiranju relativno tankih uzoraka.

6.2 Merna nesigurnost

U svakoj eksperimentalnoj proceduri potrebno je imati prorac¢un merne nesigurnosti bez

koje rezultat merenja nije kompletan. Merna nesigurnost se moze definisati kao nenegativni
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parametar koji karakteriSe disperziju vrednosti merene veli¢ine na osnovu kori$é¢enih informacija
[125].

Procedura procene merne nesigurnosti pri odredivanju toplotne provodnosti materijala
razli¢itim aparaturama po metodi jednostrane tople ploce je bila predmet radova vise autora [44],
[95]. Opisivane procedure su konzistentne sa medunarodnim vodi¢em ,,Uputstvo za izraZavanje
merne nesigurnosti GUM (Guide to Expression of Uncertainty in Measurement) [126] i u
potpunosti su primenjive za specificirane aparature. U skladu sa GUM-om je vrSena procena

merne nesigurnosti i u ovom radu.

Na osnovu jednacine (9) kombinovana nesigurnost toplotne provodnosti, u,, se moze

izraunati iz izraza

G or\? GIN oA\’
uy = \/ (%) u? + (a) uz + (%) uf + (m) URp + Uy + Uy + Uy (42)
gde su ug4, Ua, Ug I uar standardne nesigurnosti pojedinac¢nih parametara pomnozene
odgovaraju¢im koeficijentima osetljivosti. Doprinosi usled odstupanja od fitovanih krivih pri

korekcijama usled debalansa izmedu glavnog i pomo¢nog, i glavnog i zastitnog grejaca Su Uity |

Usit2, dOK je Urep doprinos usled reproduktivnosti.

Prema jednacini (42), kombinovana standardna nesigurnost toplotne provodnosti zavisi od
standardne nesigurnosti merenja debljine, povrSine, toplotnog fluksa i razlike temperatura, stoga
se glavni izvori nesigurnosti mogu grupisati u tri metroloske kategorije: merenje duzine (za d i

A), merenje napona (prilikom odredivanja Q) i merenje temperature (AT).

6.2.1 Nesigurnost merenja debljine

Prilikom merenja ¢vrstih, nestiSljivih materijala, kao S$to je sluc¢aj u ovoj analizi, merenje
debljine uzorka je znatno pojednostavljeno i ne zahteva in situ i ponovljena merenja, pa je samim

tim i analiza merne nesigurnosti merenja debljine jednostavnija. Odgovarajuc¢a standardna merna

Uy = /ufm +ulg (43)

gde se komponenta standardne nesigurnosti tipa A, Uga, ratuna kao standardno odstupanje

nesigurnost se racuna kao

srednje vrednosti rezultata merenja (dobijene iz izraza (38)) kao:
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12 (d; - d)?
Yaa = ITNIN=1) (44)

Sa druge strane, komponenta nesigurnosti tipa B, ugg, je odredena iz nesigurnosti iz
uverenja o etaloniranju koriS¢enog mernog instrumenta (nonijusa), Uz pridruzenu ravnomernu
raspodelu. U radnom temperaturnom opsegu aparature efekat toplotne ekspanizije uzorka

zanemaruje, ali se na visokim temperaturama razmatra i ulazi u mernu nesigurnost tipa B.

6.2.2 Nesigurnost merenja povrsine

Za izraCunavanje povrSine kroz koju prolazi jednosmerni toplotni fluks, mere se duzina ag i

Sirina by gornje ploce glavnog grejaca. Standardna nesigurnost merenja povrsine se racuna kao

A\’ A\
= |[ZZ=) 2 2 2 45
Uy (aag> u“g+<abg> uj, (45)

gde parcijalni izvodi predstavljaju koeficijente osetljivosti, a standardne merne nesigurnosti uagi

Upa, S€ ra¢unaju na ve¢ prethodno opisan nacin.

6.2.3 Nesigurnost merenja toplotnog fluksa

Toplotni fluks kroz uzorak Q se racuna kao snaga glavnog grejaca, tj. proizvod napona na
grejacu, U'gg, 1 Struje lgg kroz njega, na osnovu Cega se kombinovana standardna merna

nesigurnost odreduje kao:

Q \* , [(3Q\ ,
_ s 46
He (aU’gg> ngg+<aIgg Hes “o

Kako se napon U'gg rauna prema jednacini (41), kombinovana merna nesigurnost za napon se

izrazava kao

— .2 2 2 2 2 .2 2 .2 2 .2 2.2
Uy, = \/Cugguugg + ¢ Ur, t €O Uy, T CRUR, T €I UL, T €L UL (47)

gde su ux (X = Ugg, Rk, Un, Rn, lsz, lk) standardne nesigurnosti pojedina¢nih parametara
pomnozene odgovaraju¢im koeficijentima osetljivosti. Komponenta tipa A standardne
nesigurnosti merenja napona Ugg | Un se racuna na uobicajen nacin, dok u proracun nesigurnosti

tipa B ulazi nesigurnost koris¢enog mernog instrumenta (digitalnog multimetra). Na sli¢an nacin
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se rafunaju i ug,, w,, I w,, dok se nesigurnost ug uzima iz sertifikata o etaloniranju
standardnog otpornika. Ve¢ izracunate standardne nesigurnosti uy, 1 ug ulaze i u proracun

kombinovane merne nesigurnosti merenja struje:

Upy, = \/ ch up +cp ug (48)
6.2.4 Nesigurnost merenja temperaturne razlike AT
Kako se razlika temperatura na uzorku AT ra¢una kao

AT =T, — Ty, (49)
gde T4 i Th oznacavaju srednje vrednosti temperature strane uzorka okrenute ka glavnom grejacu,

odnosno ka hladnjaku, sledi da je standardna merna nesigurnost:

Upr = /u%g +uf, (50)

Posto se temperature i hladne i tople strane uzorka mere u po tri tacke (SI. 5.7), prvo se
izraCunavaju srednje vrednosti (0d serije od K ocitavanja) u svakom mernom mestu (Tg1, Tg2, Tg3
I Th1, Th2, Tha), kao i njihove merne nesigurnosti. Komponenta tipa A je jednaka standardnom
odstupanju srednje vrednosti rezultata merenja, dok mernu nesigurnost tipa B odreduje vise
elemenata. Pored nesigurnosti digitalnog multimetra, u prorac¢un ulaze i nesigurnost poslednjeg

etaloniranja termoparova, kao i nesigurnost merenja temperature tacke leda.

Nesigurnosti srednje vrednosti temperature tople strane uzorka urg se ra¢una kao (analogno

se dobija i urn)

1 1 1
— 2 2 2 2

gde urgpv predstavlja udeo u nesigurnosti zbog prostorne varijacije temperature na povrsini
glavnog grejaca, dok doprinosi urgi23 U Ssebi imaju udeo vremenske varijacije temperature.
Komponenta nesigurnosti Urgpy Se ra¢una na osnovu srednjih vrednosti izmerenih temperatura na

toploj strani uzorka, a moze se izvesti i pomoc¢u FEM simulacija tople ploce.

73



6.2.5 Ostale komponente nesigurnosti

Za potrebe izrade ove disertacije doprinosi nesigurnosti Usit i Usiz (42) su odredivani prema
pojednostavljenoj empirijskoj proceduri, dok je primer egzaktnog izvodenja ovakvih
komponenata nesigurnosti dao Ribeiro sa saradnicima [127]. U ovom radu oni su razmatrani kao
najvece odstupanje od optimalne prave i uvedeni su u budzet sa pretpostavljenom pravougaonom
raspodelom. Komponenta uUrp je raCunata na osnovu rezultata prilikom odredivanja

reproduktivnosti aparature.

6.2.6 Formiranje kombinovane i proSirene nesigurnosti

Standardne nesigurnosti za povrSinu, debljinu, razliku temperature i toplotni fluks se
kombinuju po zakonu propagacije nesigurnosti navedenom u GUMu [126], tj. tako $to se mnoze
sa svojim koeficijentom osetljivosti kao u (42). Pojedinacne komponente se izracunavaju na isti
nacin i uvode se u kombinovanu nesigurnost tako da odgovaraju intervalu poverenja Sirine jedne
standardne devijacije Gausove normalne raspodele (faktor obuhvata k = 1). Konac¢an rezultat se
mnozi sa faktorom obuhvata k = 2, ¢ime se pokriva interval poverenja od 95%. Zatim se dobijena
vrednost zaokruzuje na dve znacajne cifre i pridruzuje rezultatu obrade kao proSirena merna

nesigurnost.

Primer budZeta merene nesigurnosti odredivanja toplotne provodnosti referentnog

materijala bic¢e prikazan zajedno sa eksperimentalni rezultatima u potpoglavlju 6.3.4.

6.3 Eksperimentalni rezultati

U ovom poglavlju su prikazani rezultati merenja pri izvodenju validacije aparature.
IzvrSena su poredenja konaénih rezultata toplotne provodnosti kada se povrsina kroz koju prolazi
toplotni fluks racuna na dva nacina, slicno kao i u numeri¢kim simulacijama u poglavlju 4.3.
Pored toga, izneti su zakljucci pri kojim uslovima rada aparature nije neophodno primenjivati
korekcije na konacan rezultat. Prikazani su 1 rezultati merenja pri odredivanju reproduktivnosti
metode, odnosno preciznosti metode pri uslovima reproduktivnosti koji podrazumevaju razlicite
lokacije, izvrSioce, merne sisteme i sl. U posebnom potpoglavlju su prikazani rezultati ispitivanja
uticaja kontaktnog toplotnog otpora na rezultate merenja i izvedeni su adekvatni zakljucci. Na

kraju je dat primer budZeta merne nesigurnosti, pri validaciji aparature na srednjoj temperaturi
uzorka od 20 °C.
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6.3.1 Rezultati validacije aparature

Tokom procesa validacije aparature merenja su vrSena na ve¢ opisan nacin na pet razlicitih

srednjih temperatura uzorka referentnog materijala, tj. na 10 °C, 20 °C, 30 °C, 40 °C i 50 °C.

Prate¢i proceduru, vr$ene su promene napona pomocnog grejaca u cilju dobijanja parametara za

prvu korekciju toplotne provodnosti. U Tabela 5 su prikazane stacionarne vrednosti snage

glavnog grejaca P, srednje temperature uzorka Ts, ambijentalne temperature Ta, temperaturne

razlike na uzorku AT, naponskog odziva pomoéne i glavne termobaterije Ugn i Upn, Kao i

izraCunate nekorigovane vrednosti toplotne provodnosti Aw prilikom odredivanja prve

korekcione prave na svim radnim temperaturama. Rezultati dati u tabeli su dobijeni

usrednjavanjem oko 100 izmerenih vrednosti za vreme stacionarnog stanja. Na sli¢an naéin su

dobijene i vrednosti za formiranje druge korekcione prave, menjanjem napona zastitnog grejaca,

odnosno variranjem odziva glavne termobaterije, pri konstantnim ostalim veli¢inama.

Tabela 5 Stacionarne vrednosti prilikom odredivanja prve korekcione prave

PIW]|Ter [°C]| Ta [°CT | AT[°C] | Upio [V] | Ugn [V] | Ak [W/(M-K)]
10.20 | 15.44 8.01 0.0016 | -5.615E-5 1.076
3.60 | 10.23 | 17.30 8.05 0.0019 | -5.970E-5 1.073
10.24 | 1731 8.08 0.0023 | -5.782E-5 1.067
19.98 | 20.89 7.75 -0.0015 | 9.153E-6 1.139
3.67 | 20.03 | 20.77 7.77 | -8.025E-4 | 2.337E-6 1.134
20.18 | 21.34 7.94 0.0012 | 5.109E-6 1.112
29.57 | 27.57 7.61 3.920E-4 | -2.833E-7 1.143
3.62 | 29.68 | 27.91 7.70 0.0018 | -5.741E-7 1.129
29.70 | 27.80 7.77 0.0030 | 9.464E-7 1.118
39.49 | 24.25 7.09 -0.0035 | 1.119E-4 1.246
3.67 | 39.61 | 23.97 7.26 -0.0012 | 1.031E-4 1.216
39.77 | 22.83 7.46 0.0016 | 1.099E-4 1.181
48.82 | 26.07 6.32 -0.009 1.643E-4 1.359
3.58 | 49.27 | 23.49 6.96 -0.002 1.414E-4 1.235
49.38 | 25.05 7.12 0.001 1.605E-4 1.205

U cilju provere izvedenih zakljuaka iz poglavlja 4.3,

kona¢na vrednost toplotne

provodnosti je raunata koriS¢enjem dve razli€ite vrednosti povrsSine kroz koju fluks prolazi Am
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(Mam) T A (Aam+agr2) (izraz (36)). U Tabela 6 su prikazani dobijeni rezultati na datim srednjim
temperaturama uzorka T zajedno sa referentnim vrednostima toplotne provodnosti Arr. Takode
su navedena i relativna odstupanja dobijenih vrednosti toplotne provodnosti od referentne

vrednosti Aref.

Kako je pokazano rezultatima 3D simulacija da je u slucaju razvijene aparature povrsinu
merne sekcije preciznije raCunati samo kao povrSinu glavnog grejaca, tako je potvrdeno i
eksperimentom. Na to nam ukazuju relativna odstupanja iz Tabela 6, koja su viSestruko puta

vecéa u sluéaju racunanja povrsine na klasican nacin.

Tabela 6 Konacne vrednosti toplotne provodnosti za dva razlicita pristupa racunanja povrsine merne

sekcije
Tsr [°C | Arer [W/(M-K)] | Aameagz [WI(M-K)] | Aam [W/(M-K)] | Srameagz [%0] | Sram [%0]
10.22 1.120 1.096 1.115 2.19 0.45
20.06 1.135 1.112 1.131 2.07 0.35
29.65 1.150 1.127 1.146 2.04 0.35
39.62 1.164 1.142 1.161 1.93 0.26
49.16 1.176 1.152 1.172 2.08 0.34

Konaéno, obradom snimljenih signala, primenom opisanih korekcija i ratunanjem povrsine
na gore pomenuti zakljuéen nacin dobijeni su kona¢ni rezultati sa pripadaju¢om ukupnom
mernom nesigurno$c¢u (K = 2) koji su prikazani u Tabela 7 i na Sl. 6.2 zajedno sa vrednostima
toplotne provodnosti koriS¢enog standardnog referentnog materijala. Sa slike se vidi da su
dobijene vrednosti toplotne provodnosti bliske referentnim i u okviru opsega referentne merne

nesigurnosti $to ukazuje na uspesnost izvedene validacije.

Tabela 7 Konacne vrednosti rezultata validacije aparature

T« [°C] A WIM-K)] | U [WI(m-K)] U [%]
10.22 1115 0.019 17
20.06 1.131 0.021 19
29.65 1.146 0.022 19
39.62 1.161 0.026 2.2
49.16 1172 0.030 2.6
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Kao $to se moze uoditi iz Tabela 7, vrednosti proSirene merne nesigurnosti se povecavaju
sa porastom srednje temperature uzorka ¢emu SU najvise doprinele komponente nesigurnosti
zbog korekcija usled odstupanja od fitovanih krivih pri debalansu izmedu glavnog i pomoc¢nog i
glavnog i zaStitnog grejaca, Usitr 1| Usie. Njithov rast na viSim temperaturama se moze pripisati
vecem rasturanju rezultata zbog pojave parazitnog fluksa kroz ivice uzorka koji je posledica vece
razlike srednje temperature uzorka i temperature ambijenta. Sve to ukazuje da se nekim
narednim unapredenjem aparature mora obezbediti bolja kontrola ambijentalnih uslova ili
omoguciti podesavanje temperature unutar zastitne komore. Pored toga, sa porastom temperature
raste i doprinos nesigurnosti usled reproduktivnosti aparature, $to je takode uticalo na dobijene

rezultate.

referentna toplotna provednost, merna nesigurnost 1.7 %
- W rezultati merenja

1.20 +

Toplotna provodnost [W/m°C]
=
1

5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55

Temperatura [°C]

Sl. 6.2- Rezultati validacije

Osencene vrednosti nekorigovane toplotne provodnosti Aw iz Tabela 5 su uporedene sa
kona¢nim rezultatima A iz Tabela 7 kao i sa referentnim vrednostima uzorka (Tabela 8), koje se
odnose na iste srednje temperature uzorka. Data su i relativna odstupanja nekorigovanih od
referentnih vrednosti 6., kao i kona¢nih od referentnih &, koja su u slu¢aju 8, manja ukoliko je

manja razlika ambijentalne i srednje temperature uzorka.
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Tabela 8 Poredenje nekorigovanih i konacnih vrednosti toplotne provodnosti

TalCl | TLCl | e WIMKO] | e W] | S %] | 5 (%)
200 208 1135 1.134 1131 0.09 035
296 276 1149 1143 1146 052 0.26

Iz gore navedenog se moze zakljuciti da ukoliko je aparatura inicijalno podesena da odziv
glavne termobaterije bude reda veli¢ine 10 ili manje, a pomoéne termobaterije reda 10 ili
manje, pri ambijentalnoj temperaturi koja ne odstupa vise od 2 °C od srednje temperature uzorka,
uticaj parazitnih flukseva na kona¢nu vrednost toplotne provodnosti Se moze zanemariti pa se
opisane korekcije mogu izbec¢i. Na ovaj nacin se merenje znacajno skracuje, tj. moze trajati i do
Cetiri puta kra¢e na jednoj srednjoj temperaturi uzorka. Samim tim i obrada dobijenih signala

postaje daleko jednostavnija, kao i prora¢un merne nesigurnosti.

6.3.2 Reproduktivnost

U cilju odredivanja reproduktivnosti aparature odnosno njene preciznosti pod uslovima
reproduktivnosti merenja izvedene su jo$ dve serije eksperimenata na istom referentnom uzorku i
na tri razliCite srednje temperature od 20 °C, 30 °C i 40 °C. Radi uspostavljanja uslova
reproduktivnosti merenja aparatura je nakon nekog vremenskog intervala rasklopljena i
kompletno premestena u novu prostoriju (uzorak je takode bio sklonjen i ponovo montiran), a za
poslednju seriju merenja vracena na prvobitnu lokaciju. Pri izvodenju merenja, koris¢ena je i
drugacija oprema, kao Sto je npr. slucaj sa termostatskim kupatilom. Dobijeni rezultati su
prikazani u Tabela 9 i na SI. 6.3 iz kojih je dobijena reproduktivnost od 1.3 % na
temperaturama od 20 °C i 30 °C i £1.7 % na temperaturi od 40 °C. Razlike u merenjima manje

od 2 % se mogu zanemariti, kako je naznac¢eno u referenci [40].

Tabela 9 Rezultati pri odredivanju reproduktivnosti merenja

eksperiment 1 | eksperiment2 | eksperiment 3

Tsr [°C] A1 [W/(m-K)] A2 [W/(m-K)] A3 [W/(m-K)]
~20.0 1.131 1.130 1.138
~30.0 1.146 1.147 1.154
~40.0 1.161 1.160 1.177
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6.3.3 Uticaj kontaktnog toplotnog otpora na rezultate merenja

Kod primenjene eksperimentalne metode, uticaj kona¢nog toplotnog otpora na kontaktima
izmedu uzorka i ostalih delova aparature moze biti znacajan, odnosno moze uneti relativno
veliku neodredenost prilikom izraCunavanja toplotne provodnosti. Ovaj problem je narocito
izrazen kada je kontaktna povrSina ispunjena vazduhom, za koji je poznato da je lo§ provodnik
toplote. U tom slucaju se dejstvom spoljasnje mehanicke sile i/ili ispunjavanjem kontaktne
povrsine materijalom (najcesce fluidom) vece toplotne provodnosti moze znatno umanyjiti efekat

uticaja kona¢nog toplotnog otpora na krajnje rezultate merenja.

Pored toga $to su glavni delovi apartaure dizajnirani 1 napravljeni da imaju Sto vecu
planarnost, na nekim mestima se na njihovim dodirnim povrSinama javljaju vazdusni ¢epovi. Oni
mogu nastati i zbog merenja temperatura na toplim i hladnim stranama uzorka, zbog konac¢nih

dimenzija glava i vodova termoparova.

Uticaj postojec¢eg kontaktnog termickog otpora na dodirnim povrSinama uzorka i grejaca,

odnosno uzorka i hladnjaka, kao i ostalih delova aparature se umanjuje nanosenjem tankog sloja
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kontaktnog medijuma, kao $to je npr. glicerin ¢ija je toplotna provodnost visestruko veca od

toplotne provodnosti vazduha.

Prilikom izvodenja eksperimenata izvrSeno je i ispitivanje uticaja kontaktnog otpora na
konac¢ne rezultate toplotne provodnosti. U Tabela 10 i na SI. 6.4 su prikazani rezultati iz tri
razli¢ita eksperimenta zajedno sa referentnim vrednostima toplotne provodnosti. Prvo merenje je
vrseno kada je sloj glicerina (zapremine oko 5 ml) postavljen samo na hladnoj i toploj strani
uzorka, taénije na dodirnim povrSinama uzorka i silikona na koje su nalepljeni termoparovi. U
drugom eksperimentu sloj glicerina (zapremine 6 ml) je nanesen izmedu svih vertikalnih delova
aparature, dok je u tre¢em merenju koli¢ina glicerina na svim dodirnim povr§inama povec¢ana na
10 ml. U sva tri slucaja je na hladnjak postavljen teg od 13 kg, ¢ime se dodatno uticalo na
smanjenje kontaktnog otpora.

Tabela 10 Rezultati pri ispitivanju kontaktnog otpora

eksperiment 1 | eksperiment 2 | eksperiment 3 referentn_e
vrednosti
T« [°C] A1 [WI(m-K)] A2 [W/(m-K)] A3 [WIM-K)] | Arer [W/(m-K)]
~20.0 1.112 1.123 1.131 1.135
~30.0 1.120 1.135 1.146 1.150
~40.0 1.128 1.145 1.161 1.164

Poredenjem dobijenih rezultata sa referentnim vrednostima na svim radnim temperaturama
se moze izvesti zakljucak da je za uspe$no merenje neophodno umanjiti kontaktni otpor na svim
dodirnim povr§inama u sklopu aparature nanoSenjem sloja glicerina, a isto tako je i potrebno

pronaci pravu meru primenjenog glicerina.

Pored ovih, izvrSeno je i merenje bez nanoSenja slojeva glicerina 1 bez dodatnog
mehanic¢kog pritiska na srednjoj temperaturi uzorka od oko 40 °C. Tada je dobijena vrednost
toplotne provodnosti od 1.05 W/(m-K), §to je bilo za skoro 10 % manje od rezultata u trecem
eksperimentu, Sto je opet pokazalo ocekivan visok uticaj nesmanjenog kontaktnog otpora na
vrednost toplotne provodnosti.
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6.3.4 Primer budZeta merne nesigurnosti

Primer budZeta merene nesigurnosti kod odredivanja toplotne provodnosti referentnog
materijala tokom procesa validacije i na srednjoj temperaturi uzorka od 20 °C je prikazan u

Tabela 11. Forma tabele odgovara preporuc¢enom izgledu budzeta nesigurnosti kao u [126].

Prve tri kolone predstavljaju veli¢inu, opis i vrednost rezultata merenja ili obrade. U koloni
,.Standardna devijacija“ se pored vrednosti standardne devijacije merenja mogu naci i devijacije
rezultata obrade kao i nesigurnosti etaloniranja. Zatim sledi kolona sa prikazom merne jedinice
opisane veli¢ine. U sledecoj koloni se unosi pretpostavljena funkcija raspodele verovatnoce
(normalna, pravougaona, trougaona itd.) kojoj odgovara vrednost multiplikativnog faktora iz
naredne kolone ,,koeficijent osetljivosti. U slucaju izracunavanja vrednosti na osnovu ulaznih
veli¢ina, koeficijent osetljivosti odgovara vrednostima parcijalnih izvoda, kao §to je slucaj u
(42).

Na kraju se prosirena nesigurnost dobija mnoZenjem sa dvostrukom standardnom
nesigurnoscu, koja se za svaku veli¢inu racuna kao kvadratna suma pojedina¢nih komponenti

standardne nesigurnosti u istoj koloni.
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Tabela 11 Primer budzeta merne nesigurnosti

Veli¢ina Opis Vrednost Stand. Jedin. Raspodela KOEf.‘ Star)d. Pm?lr'
dev. osetlj. nesig. nesig.
dm debljina uzorka, mereno 48.28 2.34E-02 mm normalna 1 0.023
) nesigurnost etaloniranja .
ddinstr merila duzine 0.00 2.0E-02 mm pravougaona 113 0.012
d debljina uzorka 48.28 mm 0.026 0.052
amm duZina meme zone, 142.0 0.154 mm normalna 1 0.154
mereno
dainstr tacnost instrumenta 0.0 0.1 mm pravougaona 13 0.058
am duZina merne zone 142.0 mm 0.164 0.329
Bmm Sirina merne zone, 142.0 0.154 mm normalna 1 0.154
mereno
dbinstr taCnost instrumenta 0.0 0.1 mm pravougaona 13 0.058
bm Sirina merne zone 142.0 mm 0.164 0.329
Anm pOVrgmanf;erme zone, | 20164.00 mm2 33.028
SA korekcija zbog lose 63.73 mm2 4.0E-03
m masinske obrade ) '
A korigovana povrsina | 54109 57 mm? 40522 | 81.045
merne zone
Uggm napon gl. grejaca, 10504 | 1.58E-04 | V normalna 1 1.58E-04
mereno
dUgg,acc taCnost instrumenta 0.00 1.50E-04 \% pravougaona 13 8.66E-05
Ugg napon gl. grejaca 10.504 \Y 1.80E-04 ng-
Unm napon na standardnom 0038 | 7.32E-06 | V normalna 1 7.32E-06
otporniku, mereno
dUn acc ta¢nost instrumenta 0.00 2.85E-06 \% normalna 13 1.64E-05
napon na standardnom ) 3.2E-
Un otporniku 0.038 \Y 1.58E-05 05
Rn otpornoststand. | ng99885 | 2.0E-05 Q normalna 1 20E05 | *iE
otpornika iz Uverenja 05
lgm | duznazicegl grejala, |4 g97 | 4 0E.03 normalna 1 4.0E-03
’ mereno
Alinst tatnost instrumenta 0.0 1.0E-03 pravougaona 13 5.7E-4
lsz duzina zice gl. grejaca 1.897 4.04E-03 8'3'3E_
lem ukupna duzina Zice, 2084 | 50E-03 | m normalna 1 5.0E-03
: mereno
dly tatnost instrumenta 0.0 1.0E-03 m pravougaona 13 5.7E-04
Ik ukupna duzina Zice 2.084 m 5.03E-03 0.010
Rigm OIpOTost Konektar 007 | 371605 | @ normalna 1 3.71E-05
dRk taCnost instrumenta 0.0 7.0E-04 Q pravougaona 13 4.04E-03
Rk otpornost konektora 0.07 Q 4.06E-03 8015 i
. . 3.8E-
lgg struja gl. grejaca 0.385 A 1.93E-03 03
U'gs korigovani napon 9.537 Vv 0.022 0.04
g.grejaca
Q snaga glavnog grejaca 3.671 W 8.7E-03 0.017
Thim temperatura hladne | 16.13 6.82E-03 °C normalna 1 0.007 |
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Veli¢ina Opis Vrednost Stand. Jedin. Raspodela KOEf.' Star_ld. P r0§'1r.
dev. osetlj. nesig. nesig.
strane uzorka u tacki 1
dTh tatnost instrumenta 0.0 1.0E-01 °C pravougaona 13 0.058
nesigurnost poslednjeg _ o
dThaet etaloniranja 0.0 4.0E-02 C normalna 1 0.040
vremenska varijacija o
dThaw temperature 0.0 1.49E-02 C normalna 1 0.015
Thi temperatura hl. strane 1 16.13 °C 0.072 0.144
temperatura hladne o
Tham strane uzorka u tacki 2 16.15 7.62E-03 C normalna 1 0.008
dTh, tacnost instrumenta 0.0 1.0E-01 °C pravougaona I3 0.058
nesigurnost poslednjeg _ o
dThoet etaloniranja 0.0 4.0E-02 C normalna 1 0.040
vremenska varijacija o
dThaw temperature 0.0 1.81E-02 C normalna 1 0.018
The temperatura hl. strane 2 16.15 °C 0.073 0.146
temperatura hladne o
Tham strane uzorka u tacki 3 16.18 7.12E-03 C normalna 1 0.007
dTns tatnost instrumenta 0.0 1.0E-01 °C pravougaona 13 0.058
nesigurnost poslednjeg . o
dThaet etaloniranja 0.0 4.0E-02 C normalna 1 0.040
vremenska varijacija ) o
AThaw temperature 0.0 1.66E-02 C normalna 1 0.017
Ths temperatura hl. strane 3 16.18 °C 0.073 0.145
temperatura tople strane i} o
Tot,m Uzorka U tacki 1 23.92 6.0E-03 C normalna 1 0.006
dTg tacnost instrumenta 0.0 1.0E-01 °C pravougaona 13 0.058
nesigurnost poslednjeg ) o
dTgtet etaloniranja 0.0 4.0E-02 C normalna 1 0.040
vremenska varijacija o
dTgiw temperature 0.0 1.37E-02 C normalna 1 0.014
ot temperaturaltople strane 23.92 oc 0.072 0.144
temperatura tople strane o
Tgo,m Uzorka U tacki 2 23.94 5.29E-03 C normalna 1 0.005
dTg taCnost instrumenta 0.0 1.0E-01 °C pravougaona 13 0.058
nesigurnost poslednjeg ) o
dTgzet etaloniranja 0.0 4.0E-02 C normalna 1 0.040
vremenska varijacija : o
dTgow temperature 0.0 1.54E-02 C normalna 1 0.015
Te temperaturaztople strane 24.99 oc 0.072 0.144
temperatura tople strane ) o
Tgam uzorka u tacki 3 2391 5.42E-03 C normalna 1 0.005
dTg tacnost instrumenta 0.0 1.0E-01 °C pravougaona 13 0.058
ATy | "eS1GUrNOSt poslednieg 0.0 40E-02 | °C normalna 1 0.040
etaloniranja
vremenska varijacija o
dTgaw temperature 0.0 1.64E-02 C normalna 1 0.016
Tes temperaturastople strane 2391 oc 0.072 0.145
srednja temperatura o
Thesr hladne strane uzorka 16.15 4.2E-02 C normalna 1 0.042
prostorna varijacija ) o
dThpv temperature 2.0E-02 C normalna 1 0.020
Th temperatura hladne 16.15 °C 0.046 0.093
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Veli¢ina Opis Vrednost Stand. Jedin. Raspodela KOEf.' Star_ld. P r0§'1r.
dev. osetlj. nesig. nesig.
strane
srednja temperatura o
Tosr hladne strane uzorka 23.92 4.2E-02 C normalna 1 0.042
prostorna varijacija ) o
dTgpv temperature 1.45E-02 C normalna 1 0.014
T, temperatura hladne 23.92 oc 0.044 0.088
strane
AT razlika temperatura na 777 oc 0.064 0.128
uzorku
d debljina uzorka 48.28 0.026 mm 0.023 6.13E-04
A povrsina merne zone 20100.27 40.52 mm? 5.6E-05 2.28E-03
Q snaga glavnog grejaca 3.67 8.7E-03 W 0.309 2.68E-03
AT L B IR 7.77 0.064 °C 0.146 | 9.34E-03
uzorku
Ak nekorigovana toplotna 1134 w 0.010 0.02
provodnost m °C
Aok nekorigovana toplotna | 4 43, 0.01 normalna 1 0.01
provodnost
korekcija na temp. ) : : i
OAdpt debalans gl. i pom. grej. 8.56E-03 | 1.54E-03 pravougaona N3 8.9E-03
AU fluktuacija odziva 0.0 3.04E-06 normalna 1 3.04E-06
pomo¢ne termobaterije
Mt toplotna provodr_w_ost sa 1126 w 0010 0.021
prvom korekcijom m °C
A1 toplotna provodn_ost sa 1.126 normalna 1 0.010
prvom korekcijom
Shagt korekcijanatemp. | go0r g3 | 302£-03 pravougaona | 1A3 | 1.74E-03
debalans gl. i za$. grej.
dug | fluktacijaodziva glavne 0.0 2.34E-06 normalna 1 2.34E-06
termobaterije
Ohrep reporduktivnost rezultata 0.0 4.36E-03 pravougaona 13 2.5E-03
A toplotnva provodnost, 1131 w 0010 0.021
konac¢na vrednost m °C
1.86 %

Na osnovu prikazanih vrednosti iz tabele se vidi da od svih veli¢ina koje ulaze u prora¢un

toplotne provodnosti, najve¢i doprinos ukupnoj mernoj nesigurnosti daje nesigurnost usled

merenja temperature. Do istog zakljucka su dosli i autori u [44] i [95]. Takode veliki udeo imaju

i nesigurnosti usled korekcija toplotne provodnosti prilikom debalansa temperatura, koji postaju

izraZeniji sa porastom srednje temperature uzorka, kao $to se vidi na osnovu rezultata iz Tabela

7.
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7. Predlog sprege 3D simulacija i merenja

Razvijena aparatura po metodi jednostrane zastiCene tople plo¢e zahteva dugotrajna
merenja, precizna podeSavanja kao i eksperimentalne metode izvodenja korekcija. U cilju
pojednostavljenja ovih zahteva osmisljena je posebna sprega eksperimentalnih merenja i

numeri¢kog 3D modela aparature.

Na pocetku ove glave je izvrSena verifikacija 3D modela aparature kroz prikaz poredenja
eksperimentalnih i numerickih rezultata, pa je zatim razvijena pomenuta sprega, oslanjajuéi se
delom na metodologiju opisanu u [32]. Princip sprege je iterativna procedura koja se zasniva na
proceni korigovane vrednosti toplotne provodnosti uzorka ispitivanog materijala pomoc¢u 3D
modela aparature. Parametri modela se zadaju na osnovu rezultata merenja, dok se toplotna
provodnost uzorka 3D modela iterativno podesava sve dok se ne izjednace vrednosti razlike
temperatura na uzorku, AT, dobijene u simulaciji i u eksperimentu, $to je detaljno opisano u

nastavku.

7.1 Poredenje eksperimentalnih i numerickih rezultata

Na osnovu 3D modela koji je opisan u poglavlju 4.3 i validacije aparature izvrSeno je
poredenje numerickih i eksperimentalnih rezultata. Glavni predmet poredenja rezultata je bila
srednja temperatura tople strane uzorka, odnosno temperaturna razlika na uzorku AT, s obzirom
da se svi drugi parametri koji figuriSu u izraCunavanju toplotne provodnosti (jed. (9)) unapred

zadaju u 3D modelu.

Dimenzije 1 toplotna provodnost uzorka u 3D modelu su podeSeni prema referentnom
materijalu sa kojim je izvrSena validacija aparature. Ostali parametri modela, kao $to su snaga
glavnog, zastitnog i pomocnog grejaca, Pgg, Pzg | Ppg, 1 temperatura hladnjaka i ambijenta, Th i
Tamb, SU podeseni tako da imaju iste vrednosti kao i u eksperimentu. Pored njih u Tabela 12 su
prikazane i vrednosti referentne toplotne otpornosti Aref za datu srednju temperaturu uzorka Ts.. U
tabeli su posebno izdvojene vrednosti srednje temperature tople strane uzorka Tgs kao i njene
razlike od srednje temperature hladne strane uzorka AT dobijene iz eksperimentalnih rezultata,
kao i one dobijene numeri¢kim simulacijama. Prikazane snage su u vatima, temperature u

stepenima Celzijusa, a toplotne provodnosti u vatima po metru i stepenu Celzijusove skale.
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Tabela 12 Eksperimentalni i numericki rezultati dobijeni za iste parametre aparature

| parametri modela uzeti iz eksperimenta | eksp. rezultati || rezultati simulacije

7\-ref Tsr P% Pzg Ppg Th Tamb Tgs AT Tgs AT xizr

1.120 | 10.20 | 3.59 | 11.76 0.00 6.2 15.44 14.21 8.01 13.69 | 749 | 1.119

1.1352 | 20.03 | 3.67 | 11.78 0.32 16.15 20.76 23.92 7.77 2369 | 754 | 1132

1.1495 | 29.68 | 3.62 11.8 0.99 25.83 27.91 33.53 7.7 3351 | 7.68 | 1.148

1.1635| 39.61 | 3.67 | 11.72 1.97 35.98 23.97 43.23 7.25 4381 | 7.83 | 1.162

1.1766 | 49.38 | 3.58 | 11.61 3.54 45.82 25.05 52.94 7.12 5403 | 821 | 1173

Iz tabele se vidi da su vrednosti razlike temperatura hladne i tople strane uzorka, AT, u oba
razmatrana slu¢aja relativno bliske. Medutim, da bi se razvijeni model uspe$no Koristio u sprezi
sa eksperimentom zbog postizanja S§to preciznijih rezultata merenja za koje je aparatura i
projektovana, neophodno je da postoji $to bolje slaganje rezultata. Dakle, potrebno je da se
vrednost AT Kkoja je odredena iz rezultata simulacije nalazi u opsegu merne nesigurnosti
vrednosti AT dobijene eksperimentalnim putem. ProSirena merna nesigurnost odredivanja

temperaturne razlike na uzorku je £0.13 °C, kao §to je naznaceno u Tabela 11.

Ovaj zahtev slaganja rezultata je ostvaren na srednjoj temperaturi uzorka od oko 30 °C
(osencene vrednosti iz tabele), gde je AT dobijeno simulacijom samo za 0.02 °C manje od
izmerene vrednosti. Podjednako dobro poklapanje temperaturne razlike je potvrdeno i u jos dva
nezavisna slucaja poredenja eksperimentalnih i numerickih rezultata za Tsr ~ 30 °C, za isti uzorak

ispitivanog materijala.

Na osnovu navedenog se moze izvesti zakljucak da je razvijeni 3D model aparature
optimalan za uslove merenja pri naznaéenoj srednjoj temperaturi uzorka. Nedovoljno dobro
poklapanje numerickih i eksperimentalnih rezultata za druge vrednosti Tsr Se moze objasniti
neadekvatno podesenim toplotnim karakteristikama materijala u modelu, $to se posebno odnosi
na materijale koje ulaze u sastav grejac¢a. Zbog nedostataka preciznih podataka, njihove vrednosti
toplotne provodnosti su podeSene prema vrednostima iz kataloga i nisu temperaturno zavisne
veli¢ine.

Kroz ovaj primer se takode mozZe sagledati znacaj preciznog poznavanja toplotne
provodnosti materijala na tacno definisanim temperaturama u cilju dobijanja pouzdanih i

preciznih rezultata modelovanja, kao $to je i navedeno u uvodnom delu ove disertacije.
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7.2 Princip sprege

Razvoj sprege 3D simulacije i merenja ima za cilj optimizaciju procesa odredivanja
toplotne provodnosti materijala. Sama procedura merenja postaje daleko brza i jednostavnija.
Naime, za odredivanje toplotne provodnosti materijala na jednoj srednjoj temperaturi uzorka sa
podjednako dobrom mernom nesigurnoSc¢u, potrebno je dosti¢i samo jedno stacionarno stanje
tokom merenja, bez potrebe za preciznim podeSavanjima vrednosti napona zastitnog i pomoénog

grejaca, odnosno bez uslova da vrednosti glavne i pomoéne termobaterije budu bliske nuli.

SIMULACUE EKSPERIMENT

|
( START ) : ( START )
|

Podesavanje toplotnih Formiranje odgovarajuce | DEBLJINA UZORKA

Postavljanje uzorka

karakteristika materijala geometrije
| v
v | Pocetak merenja
.| Numericki P I ¢
»  model I
| Stacionarno stanje
v | I
I_?ezulta_t.i | ¥ v ¥ v
simulacija | B P T, o Xivs
v PARAMETRI MODELA ¢ ¢ i
Novo podesavanje Racunanje |
Aiuzorka AT, ¢
F Y
I 0T
: v

ATmm = ATuxp - Uar
ATmox = Arexp + Um

A; je korigovana
vrednost A.y,

L 4
( KRAJ

Sl. 7.1- Dijagram toka sprege 3D simulacije i merenja

I
I
I
I
I
I
DA |
I
I
I
I
I

Detaljan princip sprege 3D simulacije i merenja je predstavljen kroz dijagram toka
izvrsenja na Sl. 7.1. Iterativna procedura pocinje eksperimentalnim merenjem, a zavrSava se

odredivanjem konac¢ne korigovane vrednosti toplotne provodnosti ispitivanog materijala.

Na samom pocetku eksperimentalnog dela, prate¢i uobicajenu mernu proceduru vrsi se

merenje debljine i postavljenje uzorka, kao i ukljucivanje i podesavanje perifernih uredaja i
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programa za akviziciju signala. Poc¢etak numeri¢kog dela zahteva formiranje geometrije uzorka

prema izmerenim vrednostima.

Nakon dostizanja stacionarnog stanja aparature, na osnovu izmerenih signala se odreduju
snage sva tri grejaca, srednja temperatura hladne strane uzorka, kao i srednja vrednost
temperature ambijenta i tako dobijene vrednosti se zadaju kao glavni parametri numerickog
modela. Pored njih se izraGunava i nekorigovana vrednost toplotne provodnosti, Aexp, koja se
zadaje kao pocetna vrednost Ao uzorku 3D modela. Vrednost Ao ne predstavlja stvarnu vrednost
toplotne provodnosti ispitivanog materijala, osim u slu¢aju merenja kada su ispunjeni uslovi
naglaseni u 6.3.1. Pored Lo, modelu se zadaju toplotne provodnosti svih koris¢enih materijala
koje moraju biti temperaturno zavisne. Sada je ovakav model kompletan i simulacija se moze

pokrenuti.

Na osnovu rezultata simulacije se odreduje vrednost ATs, a zatim se u sledecoj fazi ispituje
da li data vrednost pripada opsegu merne nesigurnosti vrednosti ATexp. Sve dok se navedeni
zahtev ne ispuni vrsi se novo iterativno podesavanje vrednosti toplotne provodnosti uzorka 3D
modela, Ai, i na osnovu novodobijenih numeri¢kih rezultata ponavlja se proces poredenja.
Ukoliko je uslov ispunjen, vrsi se jo$ finije podeSavanje i trazi Ai za koje ¢e ATexp Najmanje
odstupati od ATs (ovaj korak je izostavljen na dijagramu toka izvrSenja algoritma). Konacna
procenjena korigovana vrednost toplotne provodnosti se dobija pri ispunjenom poslednjem

uslovu.

Kako je 3D model razvijen u ovom radu optimalan samo za Ts = 30 °C, ova sprega se
moze primeniti samo za naznacenu srednju temperaturu uzorka. Primer njene primene za jedan
set merenja je prikazan u Tabela 13 gde su posebno izdvojeni parametri dobijeni merenjem koji
se zadaju modelu, zatim eksperimentalni rezultati, kao i rezultati simulacije (Tgs, AT, Xizr)
dobijeni iteracijom pri kojoj je ispunjen poslednji zahtev algoritma. Toplotna provodnost Ai je
zadata uzorku, dok je Aizr izraCunata na osnovu rezultata simulacije. Prikazane snage su u vatima,
temperature u stepenima Celzijusa, a toplotne provodnosti u vatima po metru i Stepenu

Celzijusove skale.
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Tabela 13 Primer primene korekcione Seme za Tsr = 30 °C i At = 1.149 W/(M-K)

parametri modela uzeti iz eksperimenta

eksperimentalni

kona¢ni rezultati

rezultati primenj.

rezultati simulacija algoritma
ng Pzg Ppg Th Tamb )\.exp Tgs AT Tgs AT )\4 )\.izr
3.57 | 11.70 | 040 |25.62| 26.86 | 1.177 | 3291 7.29 32.91 7.29 1.155 1.153

Na osnovu prikazanih rezultata, vidi se uspeSnost razvijenog algoritma. Jo$ je potrebno

razmotriti da se kao kona¢na vrednost algoritma prihvati Aiz, @ ne Ai, jer prilikom poredenja sa

referentnim vrednostima, u ovom slucaju, daje preciznije rezultate.

Medutim, da bi se ovaj vid sprege primenjivao i za ostale srednje temperature uzorka

neophodno je uraditi reviziju zadatih vrednosti toplotnih karakteristika materijala u 3D modelu, a

da bi opisana iterativna procedura bila verifikovala neophodno ju je isprobati na bar jos dva

uzorka razli¢itih materijala sto je planirano u okviru daljeg razvoja metode i merne procedure.
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8. Zakljucak i perspektive

Cilj ovog rada je predstavljanje potpuno novog dizajna aparature po metodi jednostrane
zaSticene tople ploc¢e koja omogucava odredivanje toplotne provodnosti slabo provodnih ¢vrstih
materijala u temperaturnom opsegu od 10 °C do 50 °C sa visokom ta¢no$¢u i preciznoséu, tj.

relativno malom mernom nesigurno$¢u od oko 2 %.

U radu je prikazan pristup projektovanju i odredivanju optimalnog dizajna kroz numeri¢ko
modelovanje aparature. Numeri¢kim simulacijama je prikazan i znacaj ispitivanja povrSine
merne sekcije za slucaj realizovane aparature. Dobijeni rezultati su potvrdeni eksperimentalnim
putem na osnovu ¢ega je prihvacen novi pristup raCunanja povrsine. Pored toga, ispitan je i uticaj
promene ambijentalne temperature na greSku merenja u Slucaju razli¢itih debljina uzorka. Na
osnovu dobijenih rezultata utvrdeno je u kojim granicama se srednja temperatura uzorka moze
razlikovati od ambijentalne bez primetnog uticaja na ta¢nost merenja. Formiranim 3D modelom
aparature pored ispitivanja navedenih uticaja moguce je odrediti snage za inicijalno podesavanje

sva tri grejaca.

Pored procedure projektovanja, u radu je opisan i postupak izrade svih delova aparature,
kao i izvodenja merenja temperature i toplotnog fluksa, §to moze predstavljati smernicu za razvoj
sliénih prototipa. Dat je i prikaz realizovanog programskog reSenja kojim je omogucena
akvizicija realnih podataka i ostvarena direktna kontrola trokanalnog izvora napajanja. Ovaj
program omogucava i graficki prikaz promene prikupljenih podataka u vremenu $to je veoma
znacajno kod pracenja procesa merenja i kasnije uspe$ne obrade podataka. Rezultati merenja
dobijeni validacijom pokazuju da se toplotna provodnost slabo provodnih ¢vrstih materijala
moze sa malom mernom nesigurno$¢u odredivati realizovanom aparaturom i primenom opisane
merne procedure i to u celom projektovanom temperaturnom opsegu od 10 °C do 50 °C. Na
uspesnost validacije ukazuju 1 dobijeni rezultati prilikom ispitivanja reproduktivnosti aparature.
Pri proceni ukupne merne nesigurnosti, utvrdeno je koji faktori najvise doprinose nesigurnosti i

date su smernice kako da se neki od njih poboljsaju odredenim izmenama zastitne komore.

Prilikom obrade podataka su utvrdene odredene korelacije na osnovu kojih su izvedeni

zakljucci o tome Kkoji uslovi rada aparature se mogu smatrati idealnim, tj. kada se mogu
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zanemariti svi parazitni toplotni fluksevi u sistemu, odnosno preskociti postupci izvodenja i
primena korekcija na izmerenu vrednost toplotne provodnosti. Pored ve¢ izvedenih zakljucaka iz
numerickih simulacija o maksimalno prihvatljivim razlikama ambijentalne i srednje temperature
uzorka, dodatni zakljuc¢ci su izvedeni u pogledu maksimalne dozvoljene vrednosti odziva

termobaterija.

PredloZen je iterativni postupak koji kombinovanjem numeri¢kog 3D modela aparature i
eksperimenta omogucava brza merenja 1 pojednostavljenje merne procedure. Njegovom
primenom je potrebno dosti¢i samo jedno stacionarno stanje tokom merenja, bez potrebe za
preciznim podeSavanjima vrednosti napona zastitnog i pomoc¢nog grejaca, odnosno bez uslova da
vrednosti glavne i pomocne termobaterije budu bliske nuli. Medutim, zbog nedovoljnog broja
eksperimentalnih rezultata ova Sema zahteva dalju validaciju za viSe uzoraka razlicitih

materijala.

Ucinak ove disertacije je 1 uspostavljanje protokola za izradu sekundarnih aparatura sli¢ne
konstrukcije za upotrebu kod industrijskih materijala gde postizanje niske merne nesigurnosti

rezultata nije od primarnog interesa.
Sa druge strane, pravci daljeg razvoja metode i aparature su usmereni ka:

— prosirenju opsega radnih temperatura aparature, Sto bi podrazumevalo odredene
modifikacije u cilju omogucavanja regulacije temperature unutar zastitne komore
za viSe 1 uvodenje suvog CO2 gasa za niZe radne temperature

— uvodenju automatske regulacije grejaca, gde je jedna od moguénosti upotreba PID
kontrolera

— Smanjenju merne nesigurnosti, pre svega omogucavanjem regulacije temperature
unutar zastitne komore

— verifikaciji predlozene sprege 3D simulacije i merenja, primenom na vise razli¢itih
materijala

— uspostavljanju medunarodne sledivosti realizovane aparature i merne procedure,
uces¢em u medulaboratorijskim poredenjima

— modifikaciji aparature u cilju njenog koris¢enja za etaloniranje toplotnih

fluksmetara
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Opsti znacaj ove disertacije je dalekosezan i odnosi se na uspostavljanje novih primarnih
mernih moguénosti Metroloske laboratorije za temperaturu i termofizicke veliCine Instituta
VINCA. Time se sa jedne strane omogucéava izvodenje medulaboratorijskih poredenja na
najviSem metroloSkom nivou u saradnji sa evropskim nacionalnim metroloskim institutima i, sa
druge strane, ispitivanje referentnih slabo provodnih materijala koji se koriste u Republici Srbiji i

regionu i, samim tim, prenoSenje odgovarajuce metroloske sledivosti na industrijske materijale.
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Prilog — Program za akviziciju signala

U cilju automatskog prac¢enja promene svih mernih signala u realnom vremenu tokom
vrSenja eksperimentalnog odredivanja toplotne provodnosti materijala koris¢enjem opisane
aparature razvijeno je programsko resenje za kontrolu, akviziciju i prikaz u softverskom paketu

LabVIEW, verzija 7.11. U ovom prilogu je dat kratak opis realizovanog programa.

Kako je specifi¢nost rada u LabVIEW okruZenju da se programiranje izvodi paralelno u
dva prozora, tako ¢e i opis razvijenog programa biti predstavljen po tim karakteristi¢nim
celinama. Prvi, kontrolni front panel prozor ili prednja plo¢a sluzi za projektovanje grafickog
korisnickog interfejsa. Na njemu se postavljaju kontrole, prekidaci, indikatori, displeji, grafici 1
drugi elementi koji se mogu na¢i na konvecionalnim mernim uredajima. Realizacija
funkcionalnosti grafickog interfejsa se vrsi u drugom prozoru programa, takozvanom blok

dijagramu.

Struktura razvijenog programskog reSenja je hijerarhijska jer se karakteristi¢ne celine
koriste kako samostalno, tako i kao potprogrami unutar programa viseg nivoa. Isto tako, reSenje
je 1 modularne strukture jer se koncept reSavanja problema zasniva na podeli aplikacije na vise

manjih modula posebnih funkcionalnosti.

Korisnicki interfejs

Prednji panel glavnog programa je zbog bolje preglednosti i lakseg rukovanja podeljen na
pet razli¢itih tabova odnosno kartica i svaka od njih ima specificnu namenu. Prva sluzi za
inicijalno podeSavanje programa u smislu zadavanja parametara, kao $to su broj komunikacionih
portova na koje su prikljuceni periferni uredaji aparature, vrsta kori$¢enih termoparova, selekcija

kanala na slotu digitalnog multimetra i dr. Na njoj se takode nalazi polje za unos periode

akvizicije, ¢ija se vrednost zadaje u sekundama i moze se menjati tokom rada programa.

Druga kartica je namenjena za podeSavanje vrednosti napona sva tri grejaca, glavnog,
zaStitnog 1 pomoc¢nog. Zbog specifi¢nosti podeSavanja uslova rada same aparature, omoguceno je
da se promene vrednosti napona mogu vrsiti u bilo kom trenutku rada programa. Pored toga, u
ovom delu postoji indikator snage glavnog grejaca, dok su vrednosti struja i napona svih grejaca

vidljivi na displeju izvora napajanja. Sledeca kartica sadrzi graficki prikaz svih naponskih
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mernih signala u zavisnosti od vremena, dok je ¢etvrta programska kartica predvidena za prikaz

temperaturnih signala i njen tipi¢an izgled tokom rada programa je prikazan u radu na Sl. 5.8.

Poslednji deo programa (SI. 5.9) je predviden za prikaz preliminarnih rezultata merenja.
Pored numerickih indikatora koju ukazuju na vrednosti temperature hladne i tople strane uzorka,
kao i vrednosti toplotnog fluksa sa gornje i donje strane tople ploce, ova kartica sadrzi i graficki

prikaz nekorigovane vrednosti toplotne provodnosti za nazna¢enu srednju temperaturu uzorka.
Blok dijagram— opis izvrsavanja programa

Blok dijagram glavnog programa je napisan u formi kona¢nog automata Koji je
programiran kori§¢enjem tzv. case structure unutar while petlje. On sadrzi Sest stanja koja
odgovaraju odredenim delovima izvrSavanja programa i to su inicijalizacija, ¢ekanje, akvizicija,

prikaz i kraj (Slika 1).

Pocetak

Inicijalizacijaj Cekanje ——>  Akvizicija

A

Prikaz

a5 Kraj
Slika 1. Algoritam rada konacnog automata N
Pre aktiviranja stanja inicijalizacija od korisnika se izmedu ostalog ocekuje da odabere i
imenuje potrebne kanale na koje su prikljuceni senzori temperature, kao i kanale za naponske
signale. Nakon aktiviranja, u ovom stanju se prebrojavaju odabrani signali radi formiranja
legendi koje su vidljive sa desne strane svakog od grafika. Ime fajla za Cuvanje rezultata se

generiSe automatski i sadrZi datum i vreme pocetka akvizicije.

U stanju cekanje, izvoru napajanja se Salju zadate vrednosti napona za grejace, za Sta je
potrebna odredena akcija korisnika, odnosno pritisak odgovaraju¢ih komandi pri svakoj promeni
ovih vrednosti. Takode, ovo stanje omoguc¢ava promenu periode odabiranja signala koju je zadao
korisnik. Program zatim prelazi u stanje akvizicije, a kada digitalni multimetar vrati podatke sa

izmerenim vrednostima nastaje stanje prikaz, gde se prikupljene numeri¢ke vrednosti upisuju u
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tekstualne datoteke 1 istovremeno prikazuju grafickim putem. U ovoj fazi vrsi se i provera da li je
korisnik odabrao da prekine rad programa, a ukoliko nije, stanja cekanje, akvizicija i prikaz se
cikli¢éno ponavljaju. U suprotnom se prelazi u stanje kraj, gde se zatvaraju datoteke za upis
podataka i prekida komunikacija sa instrumentima.
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H3zjasa o ayropcTBYy

Nwme u npesume ayropa: Mapujana Tep3uh

bpoj unaekca: 2010/5024

HU3jaBbyjem
Jla je TOKTOpCKa IrcepTalija mo i HacIoBOM

OapehuBame TONJIOTHE MPOBOAHOCTH /1200 NMPOBOJAHMX YBPCTUX MAaTepHjajia MeTOA0M
jenHocTpaHe 3amrTuheHe Tomie mioye

® pE3yNTaT CONCTBEHOT UCTPAKUBAYKOT PaJia;

e Ja qucepTalyja y LUeJUHU HU Y JeJ0BUMa HUje MPeUIoKeHa 3a CTULamhe ApYyre TUILIOMeE
rpeMa CTyIMJCKUM MPpOorpaMuMa JIPYruX BUCOKOLIKOJICKHX YCTaHOBA;
® J1a Cy pe3yiTaTu KOPEKTHO HABEJICHH U

e Jla HUCAM KpIIHMO/Ja ayTOpCKa IMpaBa M KOPUCTHUO/IA UHTEIEKTYalHY CBOJUHY IPYTHX
Tuna.

ITornic ayropa

/
¥ beorpany, 27.09.2018. rox. /WW‘




I/I3jaBa 0 MCTOBCTHOCTH INTAMIIaHE U €JICKTPOHCKE Bep3nje AOKTOPCKOI pajaa

Nwme u npesume ayropa: Mapujana Tep3uh
bpoj unaekca: 2010/5024
Crynujcku nporpam: EnexktporexHuka

HacnoB pama: OnppehuBame TOMIOTHE MPOBOAHOCTU C€Iab0 MPOBOJHUX UBPCTUX MaTepHjajia
METO/IOM jeTHOCTpaHe 3alThheHe Tormie mioye

MenTop: ap Crno6oaan [lerpuueBuh

W3jaBJbyjeM Jla je IITaMIlaHa Bep3Hja MoOje JOKTOPCKE IUCEpPTaIlje MCTOBETHA EIEKTPOHCKO]
BEp3UjH KOJy caM Ipefao/nma 3a o0jaBJbHBamke Ha TMOPTATy JMIMTAJIHOr Peno3uTopujyma
Yuusep3urera y beorpany.

Jlo3BoJbaBaM Ja ce 00jaBe MOjU JIMYHU TOAAIM BE3aHM 3a J0OHjamke aKaJeMCKOT 3Bamba JOKTOpa
HayKa, Kao ITO Cy UME M Mpe3uMe, TOJAMHA U MECTO poljera U AaTyMm oj0paHe paja.

OBH JMYHU TIOJAIM MOTY c€ O0jaBHTH Ha MPEXHHUM CTpaHWIlaMa JUTUTAIHE OMOIMOTEKE, y
EJIEKTPOHCKOM KaTaJoTy U y yOJIMKaijama Y HUBep3uTeTa yMeTHOCTH beorpany.

ITornmc ayropa

I
V¥ beorpany, 27.09.2018. rox. %




H3zjaBa o kopumhemwy

Omnamhyjem VYHuBep3uTeTcKy OmbOmmoreky ,CBerozap Mapkouh“ na y Jururanau
peno3uTopujyM YHUBEp3UTEeTa y beorpamy yHece MOjy TOKTOPCKY AUCEPTAIH]Y 10T HA3UBOM:

OnpehuBame TONJOTHE MPOBOAHOCTH €100 MPOBOAHUX YBPCTUX MATEPHjajia MeTOI0M
jennocrpane 3amruhene Tonse niove

KOja je MOje ayTOPCKO JIEJO.

Hucepranujy ca CBUM MPUIO3MMa Mpeaao/jJa cam y eJIeKTPOHCKOM ¢GopMmaTy IMOTOJHOM 3a
TpajHO apXUBUPAHE.

Mojy InOKTOpCKY AMcepTalujy noxpameHy y JHUTUTaaHOM perno3uTOopujyMy YHHUBEp3UTETa y
beorpany u mocTynHy y OTBOPEHOM MPUCTYNYy MOTY Jla KOPHCTE CBU KOjU IOIITY]y ojapende
cagpkaHe y ogadpanom tumy auienie Kpearusue 3ajennure (Creative Commons) 3a kojy cam
ce OJUTy4Yno/ma.

1. Ayropcteo (CC BY)

2. AyropctBo — Hekomepijaaao (CC BY-NC)
@ AytopcTBo — HekomepIjaiaHo — 6e3 mpepaga (CC BY-NC-ND)

4. AyTopcTBO — HEKOMEpIHjaIHO — aenuTu o uctum yciaoBuma (CC BY-NC-SA)
5. AyropctBo — 6e3 npepaga (CC BY-ND)

6. AyropctBo — menutH noja uctuM ycinosuma (CC BY-SA)
(Moyumo J1a 3a0KpYKUTE caMo je[HY OJ MIeCT MOHYH)SHUX JTUICHIIN.

Kparak onwc nuiieHIu je cacTaBHHU JISO OBE M3jaBe).

ITornmc ayropa

/
V¥ beorpany, 27.09.2018. rox. W




