Mjerenje toplinskog kapaciteta praskastih uzoraka

Antonije Oreski, Gabriela

Master's thesis / Diplomski rad
2022

Degree Grantor / Ustanova koja je dodijelila akademski / strucni stupanj: University of
Zagreb, Faculty of Chemical Engineering and Technology / SveucilisSte u Zagrebu, Fakultet
kemijskog inzenjerstva i tehnologije

Permanent link / Trajna poveznica: https://urm.nsk.hr/urn:nbn:hr:149:936848

Rights / Prava: In copyright/Zasticeno autorskim pravom.

Download date / Datum preuzimanja: 2024-04-29

Repository / Repozitorij:

Repository of Faculty of Chemical Engineering and
Technology University of Zagreb

FKITMCMXI:

DIGITALNI AKADEMSKI ARHIVI I REPOZITORLIL

zir.nsk.hr


https://urn.nsk.hr/urn:nbn:hr:149:936848
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
http://rightsstatements.org/vocab/InC/1.0/
https://repozitorij.fkit.unizg.hr
https://repozitorij.fkit.unizg.hr
https://zir.nsk.hr/islandora/object/fkit:1682
https://repozitorij.unizg.hr/islandora/object/fkit:1682
https://dabar.srce.hr/islandora/object/fkit:1682

SVEUCILISTE U ZAGREBU
FAKULTET KEMIJSKOG INZENJERSTVA I TEHNOLOGIJE
SVEUCILISNI DIPLOMSKI STUDIJ

Gabriela Antonije OreSki

DIPLOMSKI RAD

Zagreb, rujan 2022.



SVEUCILISTE U ZAGREBU
FAKULTET KEMIJSKOG INZENJERSTVA I TEHNOLOGIJE
SVEUCILISNI DIPLOMSKI STUDIJ

Gabriela Antonije Oreski

MJERENJE TOPLINSKOG KAPACITETA PRASKASTIH UZORAKA

DIPLOMSKI RAD

Voditelj rada: prof. dr. sc. Juraj Sipusi¢

Clanovi ispitnog povjerenstva:
prof. dr. sc. Juraj Sipusi¢
izv. prof. dr. sc. Krunoslav Zizek

izv. prof. dr. sc. Vladimir Danani¢

Zagreb, rujan 2022.



Zahvaljujem mentoru prof. dr. sc. Juraju Sipusicu na pomoéi, savjetima i strpljenju pri izradi

ovog rada.

Takoder, zahvaljujem i svim svojim prijateljima i kolegama koji su bili dio mojih studentskih

dana i bez kojih studij ne bi prosao tako zabavno.

I na kraju, zahvaljujem svojoj obitelji, koja je uvijek bila uz mene, podrzavala me i upuéivala

na pravi put.



SAZETAK

U ovom radu izvedena je jednostavna aparatura za mjerenje toplinskog kapaciteta
prasSkastih nevodljivih uzoraka. Postavljena je bilanca topline ispitivanog sustava, te je odziv
sustava na puls grijanja konstantnom snagom uspje$no opisan kao proces prvog reda.
Temperatura uzorka tijekom pulsa grijanja se mijenja, odnosno ovisi 0 vremenu i 0 prostornim
koordinatama. RjeSavanje ovog problema je sloZzeno zbog komplicirane geometrije grijaca i
uzorka, te nepoznavanja toplinskih svojstava uzorka (praSkasti i porozni materijal) koje
eksperimentom zapravo treba odrediti. Promjena temperature odredena je mjerenjem, te je
posluzila za odredivanje toplinskog kapaciteta NaCl. Odredena je vrijednost toplinskog
kapaciteta 24-28% veca od literaturne referentne vrijednosti, a posljedica je neuracunatih

gubitaka topline u okolinu, akumulacije topline u grijacu i drugih nesavrSenosti aparature.

Kljuéne rije¢i: kalorimetrija, toplinski kapacitet, natrijev klorid



SUMMARY

In this work, a simple apparatus for measuring the heat capacity of powdered non-
conductive samples was developed. The heat balance of the tested system was established, and
the response of the system to a constant power heating pulse was successfully described as a
first-order process. The temperature of the sample changes during the heating pulse, i.e. it
depends on time and spatial coordinates. Solving this problem is complex due to the
complicated geometry of the heater and the sample, and the lack of knowledge of the thermal
properties of the sample (powder and porous material), which should actually be determined by
experiment. The change in temperature was determined by measurement, and was used to
determine the heat capacity of NaCl. The determined value of the heat capacity is 24-28%
higher than the reference value in the literature, and it is the result of unaccounted heat losses
to the environment, heat accumulation in the heater and other imperfections of the apparatus.

Keywords: calorimetry, heat capacity, sodium chloride



SADRZAJ

2 OPCIDIO e e e e e e e e e e eae e e e e ee e e e e e e e e e e s e e e e eaeaans 2

2.1 Toplinska sVOjstva Materijala .......ccccceeeiiiiiiiiiiiiiiiiiiisssssssssssssssssss s sssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnssssnnns 2
0 000 R oY [ g 1 S o X= Lol Y RS SN 2
2.1.1.1 Toplinski KAapacitel PlINOVA .....cccuuiii et e et sear e e e st r e e e estaeesennaeeesnreeaans 4
2.1.1.2 Toplinski kapacitet EVIStiN tVari .......cooceiiier e 6
2.1.1.3 Metode mjerenja toplinskog Kapaciteta.........ccovueriiiiiieriiiiieee e 8

2.1.2 TOPIINSKA VOUIJIVOSE . ..eeieiieiie ettt ettt sttt et e st e st e st e e st e e saneesaneennneens 11
2.1.2.1 ZaKoN OCUVAN]A ENEIEIE ...eieiiirtieeiteeitieetee st e et ee st e st e e st e et e s bt e ebee s beesbeesabeesseesabeesneesbeesneenane 14
2.0.2.2 KONAUKCI]A .ttt ettt ettt st st e et e st e e bt e s be e s st e sabeesabeesabeesaseesabeesnneenane 14
2.1.2.3 KONVEKCI]A . euttieeittiee ettt ettt ettt s e e et e e ettt e e e s bt e e e e ataeeeeabbaeesasbeaaeastaeeeanssaeesnssaaeaastseesanssseesnnsenas 18
W Vo [ - ol - 1O O PURPR PPt 19

2.2 DIiNAMIKQA PrOCESA ... .uuuuerrrrirsrssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnnnns 21
W o Tl o1V o Y - Yo I- [PPSR 22
2.2.2 ProCES ArUEBOE FEOA .uveieiiieiieeitieeitte ettt e st sit e sttt e st bt e st e s it e e sat e e sab e e sateesabeesaseesabeesaseesabeesnseesabeesnseesaseennneens 23
2.2.3 ProCES NUITOE MEOA .eoueeiiiiieiieeitie ettt ettt et et e s e e st e st e sab e e sab e e s st e e sabeesaseesabeesnseesaseesaseesaseennneesn 24
2.3 MjErenje teMPEratUre......cciivvvuuuiiiiiiiirinmiiiiiiiiiessssisissiimmsssssssssiirsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnes 26
P T RO o ToTq IR =T g g ToT g1 - PO P PP OPPT PPN 26

W B A =1 4 4 V1) o ] PP U PUPPPP PP 27

D T T =1 o 4 o o Y- OSSN 28

W 1 (=T 0 o Ty g 1= | PP PUUPT RPN 30

3. EKSPERIMENTALNI DIO ....cuuiiiiiiiiiiiiiiiiiieeetteeeee e 32

0 Y« Y- T - |V - N 32
3.1.1 Celifa 22 MJEIENJE ottt ettt s ettt et ettt ettt et e se et st st s et e et e s e s s an st st et st et eterenens 32
I A =T o 2o o 1 -1 TSRS 33
3.1.3 SIgIENT SPD3303S ...teeuutteuieeiteesiteesieeesitee sttt e sttt e sttt e subeesateesabeesateesab e e e ab e e su b e e e hbeesa b e e eateesa b e e enbeesabeeeaneesareenareenn 34
3.1.4 PICOLOG TC-08 ....ooeieeiieeitieesite ettt et site e sttt e sttt e st e e sh e e s ateesabeesaseesabeesabeesabeesaseesabeesabeesabeesnseesaseennseesabeenaseens 35

307 U o T 36
3.2.1 KUhinjska S0l = ,,PaSKa SOI“........uiiiiiiiie ettt ettt et ett e e e et e e e e tbe e e eeasaeeesabaeeeeataeseeanaeeeesraaaann 36

3.3 Postupci provedenih ispitivanja......cccccceeeieiiiiiiciircccer s s e e s e e e e s e e e s s e e e s na s e s s s e e e nnnnn s nnnenes 37
A T I =T g g Vo] o - [PPSR 37
3.3.2 BaZdarenje SENZOIa tlaKa.......cccueeiiiuiie ettt et e et e e et a e e e e tb e e e e baeeeeaaeaeearaaaaas 38
3.3.3 PropusnOSt CElIJ& Za MJEIENJE ...eeiiirieeeeiieeeetee e sttt e et e e ee et e e st e e e e satreeeesteeessneeeeesssaeesasseeesannneeesnnseeennn 38
RN U o] - | T T PSSP OPPPPPPPOTPN 39

4. REZULTATI ottt 41

4.1 R0 TErMOPATa c.cciiiiiiiiiiiiiiiiiiiiisiisississsssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnnannns 41
4.1.1 Staklena Celija sa grijacem debljing 0,2 MM .......ccciiiiiiiiiee e ee e ettt e e e e tr e e e eaae e e eareeeeas 41



4.1.2 Staklena ¢elija sa grijacem debljing 0,6 MM ... e e e arrr e e e e e e ebaaaeee s 43

4.2 BaZdarenje senzora tlaKa.......cccccevveiiieeeiiiiiiiiiiieieiinnnereen s 44
4.3 Propusnost Celije Za MJEreNje......ccccvvveeeeiiiiiiiiiienieiiiiiisnerre e ssss e ssss s e e s s s ss s aanss e s s s eas 47
4.4 Ispitivanje uzorka Kuhinjske SOli .......ccceeeeiiiiiiiiiiemiiiiiiiierrnn s e 48
L |11 o To oI o T o 1T - T 58

5. RASPRAVA. ..ottt e 59

5.1 RA0 tEIMOPAIA ...ouvviiciiicirirssissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnns 59
5.2 BaZzdarenje seNzora tlaka........ccccceceeiiiiiiiiiiiiiississssssssssssssssss s s s s s s s s s ann 60
5.3 Propusnost Celije Za MJEIrENJE......cccceeeeerrerirrsisssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssnsnnnnns 61
5.4 Ispitivanje uzorka KURINJSKe SOli.......ccceeriiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiiisiisisissssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssssss 61

B. ZAKLIUCAK .o e e e e e e e e e s eaeaeeeseeeaeeeaeeeseeesseeaneanes 64
7. POPIS OZNAKA ... eeeeeee e e e e e e eeeeereees e e e eereeseeesesaseeseenenns 65

8. LITERATURA ...ttt 67



1. Uvod

Svojstva materijala imaju sve vecu vaznost za kontrolu kvalitete proizvoda i
ujednacenosti procesa proizvodnje. Poznavanje toplinskih svojstva (specifi¢nog toplinskog
kapaciteta i toplinske vodljivosti) potrebno je za pravilan odabir materijala za odredenu
primjenu, primjerice odabir izolacijskih gradevnih materijala za izvedbu zgrade i prorauna
toplinskog toka kroz gradevne dijelove zgrade. Iz ekoloskog (klimatske promjene, efekt
staklenika i dr.) i ekonomskog aspekta (manja cijena grijanja/hladenja u kontekstu
kontinuiranog povecanja energenata), pravilnom primjenom izolacijskih gradevinskih

materijala ostvaruje se znacajna usteda energije.

Toplinska svojstva, na fundamentalnom nivou, ovise o strukturi i sastavu materijala. Za
razliku od homogenih materijala, kod uporabe heterogenih materijala najveca je poteskoca
pitanje o konkretnoj strukturi i sastavu materijala, a stvarne vrijednosti svojstva dosta se
razlikuju od poznatih/tiskanih. Mjerenje toplinskih svojstva gradevinskih materijala najéesce
se provodi stacionarnim metodama koje su dugotrajne i skupe, a zahtijevaju uzorke velike
dimenzije. Pri odabiru metode mjerenja potrebno je uzeti u obzir agregatno stanje i dimenziju
reprezentativnog uzorka te raspon temperature u kojemu se odreduju svojstva. Razvoj
kalorimetrijskih metoda za mjerenje toplinskih svojstva ide prema razvoju §to jednostavnijih i

jeftinijih uredaja kako bi se ispitivanja provela u $to kraCem vremenu.

Cilj ovog rada je utvrdivanje moguénosti mjerenja toplinskog kapaciteta praskastih
materijala izradom jednostavne i jeftine aparature. IstraZiti ¢e se dobiveni odzivi sustava na
pulseve grijanja/pobude i time odrediti dinamika procesa koja je odredena toplinskim

svojstvima materijala.



2. Opéi dio

2.1 Toplinska svojstva materijala
Toplina, Q [J], je procesna fizikalna veli¢ina koja se moze definirati kao energija koja
zbog razlike temperatura prelazi iz podrucja vise temperature u podrucje nize temperature, dok

se ne ustanovi toplinska ravnoteza [1].

Sredinom 19. stoljeca, engleski fizicar James Prescott Joule prvi je izveo niz
eksperimenata kojima je proucavao odnose izmedu mehanicke, elektri¢ne i toplinske energije.
Kvantitativnim dovodenjem topline, dobivene mehanickim radom ili na racun elektri¢ne
energije, razli¢itim sustavima mjerio je poviSenje temperature i time ustanovio da se ove vrste
energije mogu pretvarati jedna u drugu. Danas Joulesovi eksperimenti sluze da bi se ustanovile
promjene koje sustav pretrpi kad mu se dovede odredena koli¢ina energije odnosno za

proucavanje toplinskih svojstava materijala [1].

Znanost koja se bavi mjerenjem koli¢ina topline naziva se kalorimetrija. To je znanost
o odredivanju promjene energije sustava mjerenjem izmjene topline pri nekom fizikalnom ili
kemijskom procesu. Glavna poteskoca je Cinjenica da ne postoji savrSen izolator topline
odnosno dolazi do gubitka topline tijekom mjerenja, te je to potrebno korigirati [1, 2].
Kalorimetrijskim mjerenjem proucavaju se toplinska svojstva materijala, a to su toplinski
kapacitet, toplinska vodljivost, toplinska difuzivnost i toplinska efuzivnost. Njihovo

poznavanje vazno je zbog odredivanja tehni¢ke primjene samih materijala.

2.1.1 Toplinski kapacitet
Toplinski kapacitet, C [J K], je fizikalna veli¢ina koja predstavlja koli¢inu topline Q
koju je potrebno dovesti nekoj tvari da bi se temperatura povisila za 1 K, a definira se kao:
_4e (1)
AT
gdje je 4Q kolicina apsorbirane topline, a AT temperaturna razlika [3].

C

Iz iskustva znamo da je toplinski kapacitet karakteristicno svojstvo pojedine vrste tvari. Na
primjer, za podizanje temperature zeljeza od 20 do 30 °C potrebno je dovesti 4,5 kJ energije,
dok za podizanje temperature teku¢e vode za isti iznos potrebno je dovesti devet puta vise

energije (41,8 kJ) [4].



Ovisno o uvjetima pod kojim je ucinjen prijelaz od jedne temperature na drugu,

razlikujemo dvije vrste toplinskog kapaciteta:

1. Toplinski kapacitet pri stalnom tlaku, dakle pri izobarnim uvjetima:
A 2
o °
AT/,
Moze se promatrati kao energija potrebna za podizanje temperature za 1 K dok se tlak
odrzava konstantnim (slika 1a).
2. Toplinski kapacitet pri konstantnom volumenu, dakle pri izohornim uvjetima:
A
6= () )
AT/,
Moze se promatrati kao energija potrebna za podizanje temperature tvari za 1 K dok se

volumen odrZava konstantnim (slika 1b) [4].

(1)

p = konst. V= konst.

a) b)

Slika 1 Toplinski kapacitet a) pri konstantnom tlaku i b) pri konstantnom volumen [4]

Prema jednadZbama 2 i 3 te prvom zakonu termodinamike:

dQ = dU + pdV 4)
gdje je U unutarnja energija tijela, moze se izvesti opazanje da Cy ovisi 0 promjeni unutarnje
energije, a Cp o promjeni entalpije. Drugim rije¢ima, Cv je mjera promjene unutarnje energije
tvari s temperaturom u promatranom sustavu, a Cp je mjera promjene entalpije tvari s

temperaturom [3, 5]. Pa slijedi da je kod svih tvari, bez obzira na agregatno stanje, toplinski



kapacitet pri konstantnom tlaku Cp vec¢i od toplinskog kapaciteta pri konstantnom volumenu Cy.
Medutim, kod ¢vrstih tvari i kapljevina ta je razlika puno manja nego kod plinova, jer se
volumen kapljevina i ¢vrstih tvari neznatno mijenja s promjenom temperature (jednadzba 5).
Kod plinova, razlika izmedu Cp i Cv je znacajna, jer je u sustav pri konstantnom tlaku potrebno
dovesti vise topline da bi se plin zagrijao za 1 K posto se dio dovedene topline trosi na rad

Sirenja plina (jednadzba 6) [4]. Pa vrijedi:
C,=Cy=C (5)

C, > Cy (6)
Osim o uvjetima odredivanja, toplinski kapacitet ovisi i 0 masi odnosno koli¢ini tvari u
mjerenom sustavu. Prema tome razlikujemo specifi¢ni i molarni toplinski kapacitet [3]. U
raznoj literaturi i u raznim tablicama, za tvari u ¢vrstom, kapljevitom i plinovitom stanju
najcesce ¢e Se nai¢i na podatke o specificnom toplinskom kapacitetu. Specifi¢ni toplinski
kapacitet, ¢ [J kg™ K], predstavlja koli¢inu topline Q koju je potrebno dovesti 1 kg-u neke tvari

da bi se temperatura povisila za 1 K, a definira se kao:

Cp,V = —_— =

m  m \AT

v _ 1 (AQ) ()
pV
gdje je Cp,v toplinski kapacitet tvari, am masa [3]. S obzirom daje m =n - M, gdje je M molarna

masa, veza izmedu molarnog i specificnog toplinskog kapaciteta je:

Ch=M-c (8)
gdje je Cm molarni toplinski kapacitet, a ¢ specifi¢ni toplinski kapacitet. Molarni toplinski
kapacitet, Cm [J mol™ K], predstavlja koli¢inu topline Q koju je potrebno dovesti 1 molu neke
tvari da bi se temperatura povisila za 1 K, a definira se:

Cov _ 1 (ﬂ) ©)
b,V

~n \ar

C =
pV,m n n

gdje je Cpv toplinski kapacitet tvari, a n koli¢ina tvari [3, 4].

2.1.1.1 Toplinski kapacitet plinova

Kod plinova postoji znacajna razlika izmedu toplinskog kapaciteta pri konstantnom
tlaku Cp i konstantnom volumenu Cyv odnosno ¢, i cv (jednadzba 6). Specifi¢ni toplinski
kapacitet plina, opéenito je definiran za svojstva idealnog plina odnosno idealni plin sluzi kao

teorijski koncept, a realni plin mu se priblizava tek pri visokim temperaturama i niskim

4



tlakovima. To znaci da se molekule plina smatraju kao sitne ¢estice zanemarivo malog vlastitog
volumena te da su izmedu molekula plina zanemarive medumolekulske Van de Waalsove sile

Sto plinu omogucuje samo pri odredenim uvjetima prelazak u kapljevito i ¢vrsto stanje [4].

U slucaju idealnog plina, osobito se dobro moze objasniti prvi zakon termodinamike
(jednadzba 4). Ovaj zakon je izravna posljedica zakona o o¢uvanju energije, a opisuje odnos
izmedu promjene unutarnje energije plina dU, topline koju plin izmjenjuje s okolinom dQ i
obavljenog rada plina dW = pdV [5]. Prema tome, vrijedi molarni toplinski kapacitet plina u

izohornim uvjetima:

o 1.4 (10)
Y'm T dT
a u izobarnim uvjetima:
1 /dU dv (11)
eom =5 (@7 a7)

Diferenciranjem jednadzbe stanja idealnog plina pV = nRT, uz pretpostavku konstantnog tlaka

p, vrijedi:
pdV = nRdT (12)
gdje je R univerzalna plinska konstanta. Uvrstavanjem jednadzbe 10 i 12 u jednadzbu 4, dobiva
se:
dQ = nCy ., dT + nRdAT (13)
pa slijedi:
Cp,m - CV,m =R (14)

Uzimaju¢i u obzir vezu izmedu specificnog i molarnog toplinskog kapaciteta tvari (jednadzba
8), jednadzbu 14 moze se i definirati:
R (14)

Cp_CV=M

gdje je M molarna masa plina [5].

Adijabatska konstanta plina, jo$ je jedno svojstvo idealnog plina, te predstavlja omjer
molarnih odnosno specifiénih toplinskih kapaciteta plina pri konstantnom tlaku i pri

konstantnom volumenu:

_lom _ % (15)

Cvm cv



Adijabatska konstanta, y, je veca od jedan, a vrijednost joj ovisi o molekulskoj strukturi ili o
vrsti plina. Za jednoatomne je plinove (helij, argon) y je jednak 1,667, a za dvoatomne (Kisik,
dusik) i za zrak je y je jednak 1,4. Poznavanjem vrijednosti individualne konstante R i konstante

v, specifi¢ni toplinski kapaciteti se mogu odrediti pomocu izraza:

YR R (16)

sz—' = —

odnosno mnozenjem jednadzbe 16 sa molarnom masom M pomocu izraza:

YR R (17)

Cp,m_ _1; CV’m_}/—l

gdje je R univerzalna plinska konstanta [4, 5].

2.1.1.2 Toplinski kapacitet ¢vrstih tvari

Kod ¢vrstih tvari postoji zanemarivo mala razlika izmedu toplinskog kapaciteta pri
konstantnom tlaku Cp i konstantnom volumenu Cy odnosno ¢; i cv (jednadzba 5) [4]. Prema
prvom zakonu termodinamike (jednadzba 4), pri uvjetima konstantnog volumena ukupna se
dovedena koli¢ina topline tro$i na povecanje temperature 0dnosno na promjenu unutarnje
energije tvari. Jednostavna ¢vrsta tvar sadrzi N atoma koji slobodno titraju oko svojih
ravnoteZnih polozaja i Sire te titraje kroz kristalnu reSetku. Povecanjem temperature dolazi do
povecanja amplitude titranja te titranja postaju neharmonicna $to je rezultat razvijanja unutarnje
energije. Pri uvjetima konstantnog tlaka tek mali dio topline trosi se na toplinsko $irenje, pa je

promjena volumena mala [4, 5].

1819. godine, francuski fiziari A. T. Petit i P. L. Dulong postavili su pravilo koje je
danas poznato kao Dulong-Petitovo pravilo, sa kojim su objasnili ponaSanje toplinskog
kapaciteta Cvrstih tvari pri sobnoj i visokoj temperaturi [5]. Eksperimentalno su potvrdili da su
molarni toplinski kapaciteti veéine Cvrstih tvari jednaki trostrukoj vrijednosti univerzalne

plinske konstante R, te vrijedi:
Cym =3 Ny kg =3R=12494]/mol-K (18)
gdje je Na Avogardova konstanta, a ks Boltzmannova konstanta (1,380 -102% J K'1). Na niskim

temperaturama eksperimenti pokazuju znacajna odstupanja te su potvrdili da je specifi¢ni

toplinski kapacitet ¢vrstih tvari proporcionalan tre¢oj potenciji temperature:

cy = konst.- T3 (19)



Za objasnjenje toplinskih kapaciteta ¢vrstih tvari pri niskim i visokim temperaturama,
fizicari A. Einstein i P. J. W. Debye razradili su detaljnu kvantnu teoriju [5]. 1907. godine,
Einstein je pretpostavio da je svaki atom u resetki nezavisan kvantni harmonijski oscilator i da
je frekvencija titranja ista za sve atome te je definirao toplinski kapacitet pri konstantnom

volumenu:

hw\> e%’ (20)
Cym = 3Nk (—)

kT 2

hw

(5 -1)
Na visokim temperaturama, kT>>%w [6], Einsteinov model to¢no predvida ponaSanje

toplinskog kapaciteta Cvrstih tvari te su rezultati u skladu sa Dulong-Petitovim pravilom

(jednadzba 18). Na niskim temperaturama, kT<<Zm, model odstupa od eksperimentalnih

vrijednosti odnosno predvida brzi pad toplinskog kapaciteta nego S$to je odredeno

eksperimentalnim opazanjima koja pokazuje jednadzba 19 (slika 2) [5, 6]. Eksponencijalni pad

toplinskog kapaciteta pri smanjenju temperature moze se opisati sa:

hw>2 ho (21)

= — kT
Cym = 3Nk (kT e

1902. godine, Debye je predlozio model sa kojim ispravno predvida ovisnost toplinskog
kapaciteta o niskim temperaturama. Pretpostavio je da vibracije koje su lokalizirane u prostoru
nisu nezavisne jer svaki atom gura svog susjeda. Odnosno to je model Kristalne strukture ¢vrstih
tvari u kojoj su oscilatori povezani, a njihova titranja formiraju valove koji putuju kristalom.
Pri niskim temperaturama (T<<®p) molarni toplinski kapacitet modela prati podatke klasi¢nog

modela, odnosno ovisi o trec¢oj potenciji temperature [6]:

c _3R4n4<T)3_12n4‘Nk(T>3 (22)
vm = 5 \8,/ 5 0,
gdje je ®p Debyeova temperatura [7]:
h(l)D (23)
HD =
kp

Naprotiv, molarni toplinski kapacitet pri visokim temperaturama (T>>Op) prati rezultate
dobivene klasi¢nim i Einsteinovim modelom (slika 2). Na slici 2 prikazane su teorijska krivulja
prema Einsteinu i eksperimentalno dobivene vrijednosti prema Debyevu modelu, te se vidi da

se Debyeva krivulja puno bolje slaze s eksperimentalnim rezultatima (tocke).
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Slika 2 Temperaturna ovisnost molarnog toplinskog kapaciteta Cvm aluminija

2.1.1.3 Metode mjerenja toplinskog kapaciteta

Toplinski kapacitet je osnovno svojstvo svake tvari, a hjegovo mjerenje potrebno je za
razna ispitivanja u podrucju fizike, kemije te istrazivanja materijala. 1761. godine Skotski
lije¢nik 1 kemicar Joseph Black dao je prvi poznat doprinos povijesti njegova mjerenja. Na
temelju provedenih eksperimenata sa ledom i opazanja latentne topline, definirao je specifi¢nu

toplinu i dokazao da postoji razlika izmedu temperature i topline.

Sljedeci korak u ovoj povijesti napravili su kemicar A. Lavoisier i matematicar P. S. de
La Place 1789. godine sa izumom prvog adiabatskog kalorimetra (slika 3) [8, 9]. Napravljeni
stroj sastojao se od komore, u koju je stavljen uzorak, okruzenom sa dva odvojena sloja leda.
Toplina uzorka iz komore otopila je led prvog sloja koji je zatim kapao kroz lijevak. Drugi sloj
leda za to vrijeme sluZzio je kao izolacija. Provedenim eksperimentom znanstvenici su vaganjem
koli¢ine otopljene vode uspjeli izmjeriti topline izgaranja Secera, sumpora i fosfora. Ova metoda
posjeduje nekoliko eksperimentalnih nedostataka, kao Sto su potreba za uzorcima veée mase i
komplicirana instrumentacija zbog dugotrajnin mjerenja. Takoder, niti jedan adijabatski
kalorimetar nije potpuno adijabatski odnosno dolazi do gubitka topline koja se korigira pomocu

odredenog matematickog faktora [9].



Slika 3 Lavoisierov i Laplaceov niskotemperaturni adijabatski kalorimetar[7]

1841. godine, engleski fizicar J. P. Joule sa preciznim i ponovljivim eksperimentima
napravio je velik korak u razvoju termodinamike. Sa radom je dokazao da je toplina mjerljiv
oblik energije te su mjerenja ukazala na vaznost odrzavanja adijabatskih uvjeta [1, 9]. Svi
njegovi koncepti jo§ se i danas koriste. U istom razdoblju, ruski kemicar Hess u poznatoj je
publikaciji dokazao da je ukupna entalpija tijekom kemijske reakcije ista bez obzira na to koliko
je medukoraka izmedu pocetnog i zavrSnog koraka. Odnosno kemijski proces je neovisan o

putu od pocetne do zavr$ne faze pri konstantnom tlaku [9].

s e

Y 3
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Slika 4 Berthelotov kalorimetar oblika ,,bombe *
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1870. godine, francuski kemicar P. E. Berthelot napravio je prvi moderni kalorimetar
oblika ,,bombe* (slika 4). Takoder mu se pripisuje izum koncepta endotermne i egzotermne

reakcije. Svi ovi povijesni doprinosi doveli su nas do razvoja prvih modernih malorimetara [9].

Danas su najcesce koristene tehnike mjerenja toplinskog kapaciteta diferencijalna
pretrazna kalorimetrija (DSC) (slika 5a) i diferencijalna termalna analiza (DTA) (slika 5Db).
Mjerenja se provode pomocu promjene temperature zbog cega kod uzorka dolazi do razlicitih
promjena, poput faznih prijelaza. Obje tehnike koriste se sa inerthom referencom kako bi se
temperaturna razlika uzorka i reference koristila za dobivanje vaznih informacija. DSC mijeri
toplinu koja ulazi (endotermno) u ili izlazi (egzotermno) iz uzoraka te pruza kvantitativne i
kvalitativne podatke o materijalu. Posto je DTA kombinacija klasi¢nog i diferencijalnog
kalorimetra, on mjeri toplinu u odnosu na drugi uzorak ili referencu pod istim uvjetima. Stoga
se toplina potrebna uzorku za poviSenje temperature i referentna vrijednost kod obje tehnike
mjeri u ovisnosti o temperaturi ili vremenu. Tehnike DSC i DTA cesto se koristite pri mjerenju

na vrlo visokim temperaturama i agresivnim okruzenjima [9, 10, 11].

senzor

Slika 5 Shematski prikaz a) DSC i b) DMA aparature

Metode koje se Cesto koriste za mjerenje toplinskih kapaciteta pri niskim temperaturama
su tehnika toplinskog pulsa, A.C. kalorimetrija, metoda relaksacije, metoda dvostrukog nagiba

i metoda modulacije termalne kupke [12].
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Tehnika toplinskog pulsa (HP) uvedena je prije vise od 25 godina za brzo i jednostavno
in situ odredivanje $irokog raspona fizickih svojstava tla [13]. Metoda se temelji na teoriji
radijalnog protoka topline iz linearnog izvora a mjeri promjenu temperature kao funkcija
vremena T(t) iz kojih se prera¢unavaju toplinska svojstva. Tri medusobno povezana toplinska
svojstva tla koja se istovremeno odreduju ovom metodom su: toplinska vodljivost A koja opisuje
sposobnost tla da provodi toplinu, toplinski kapacitet C koji definira koli¢inu topline u tlu
potrebnu da izazove porast temperature i toplinsku difuzivnost « koja opisuje brzinu prijenosa
temperaturnih promjena unutar tla [14]. Usporedbom vremena trajanja HP metode sa drugim
tehnikama, HP metoda je veoma brza i osjetljiva te se tako izbjegne znacajan gubitak topline.

Obicno se koristi u temperaturnom rasponu od 0,05 do 4 K [12].

A. C. kalorimetrija je osjetljiva metoda za mjerenje toplinskih svojstava materijala,
osmisljena 1968. godine od znanstvenika Sullivana i Seidela kako bi se rijesili problemi pri
mjerenju na niskim temperaturama [11]. Metoda se temelji na periodicnom dovodenju topline,
a amplituda temperaturnih oscilacija obrnuto je proporcionalna specifi¢noj toplini uzorka.
Koristenjem tehnike oporavka signala omogucuje se poboljSanje omjera signala i Suma, koji je
vazan ¢imbenik u odredivanju malih promjena u toplinskom kapacitetu. Do poboljSanja omjera
signala 1 Suma dolazi jer se signal na poznatoj frekvenciji lako izdvaja iz Sirokopojasnog Suma.

Ako je frekvencija w velig¢ine w?r® >> 1, vrijedi da je toplinski kapacitet:

c o= I2-R (24)
P 4-m-w- AT,

odnosno da je ATac amplituda temperaturne oscilacije:

I12-R 25

a1 (25)
4-m-w-Cy

Ako je gore navedena jednadzba zadovoljena, moZe se zanemariti problem gubitka topline u

okolinu tijekom izracuna toplinskog kapaciteta [11]. Ova metoda se koristi u temperaturnom

rasponu od 1 do 70 K [12].

2.1.2 Toplinska vodljivost
Toplinska vodljivost poznata i kao toplinska provodnost, 2 [W m™? K1, je fizikalna
veli¢ina koja predstavlja koli¢inu topline Q koja u jedinici vremena prode na jedinici puta u

smijeru strujanja topline kroz sloj materijala povrsine presjeka 1 m? da bi se temperatura povisila
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za 1 K. Drugim rije¢ima, predstavlja sposobnost prijenosa toplinske energije u obliku topline

kroz tvar, a definira se kao I. Fourierov zakon provodenja topline:

q = —AVT (26)
gdje je g gustoca toplinskog toka, a VT gradijent temperature, odnosno vrijedi da je:

_@ & @)
~S-t AT
gdje je S povrsina presjeka tvari ili materijala, t vrijeme vodenja topline, a Ax duljina samog

vodica.

Postoje tri razli¢ita naCina prijenosa topline: kondukcija, konvekcija i radijacija. Svi
nacini prijenosa zahtijevaju postojanje gradijenta temperature te se toplina koju izmjenjuju
sastavne Cestice materijala (atomi, molekule ili slobodni elektroni) prijenosi iz
visokotemperaturnog u niskotemperaturno podrucje. Postoji Siroka razlika izmedu toplinske
vodljivosti 4 razli¢itih materijala (slika 6). Opcenito se najvece vrijednosti mogu pronaci kod
Cistih metala, najnize kod plinova i para, a izmedu njih od amorfnih izolacijskih materijala i

anorganskih tekucina [4, 7].

Toplinska vodljivost A ¢vrstih tvari ovisi 0 vrsti | kemijskom sastavu, gusto¢i odnosno
poroznosti materijala te o temperaturi i sadrzaju vlage. Kroz metala, toplina se prenosi gibanjem
slobodnih elektrona. Poveé¢anjem rasprSenosti elektrona s pove¢anjem temperature, kod Cistih
metala dolazi do smanjenja 4, a kod legura i nemetala do njenog povecanja [7]. Povecanjem
gustoce Cvrstih tvari dolazi do povecanja vrijednosti 4. Ova se promjena moZe objasniti
¢injenicom da gustoca ¢vrstih tvari ovisi o njenoj poroznosti odnosno o koli¢ini i povezanosti
pora i Supljina ispunjenih zrakom. 1z tog razloga, vrijednost 1 jednaka je srednjoj vrijednosti A
apsolutno gustog materijala (> 0,3 W m™* K1) i zraka (0,023 W m™* K1) u porama, jer je A manji
Sto u strukturi ima vise pora. Kod jednake poroznosti na A veliki utjecaj imaju i dimenzije pora.
Odnosno vrijedi da pove¢anjem dimenzije pore povecava se i vrijednost 4 zraka u porama, a
kod medusobno povezanih pora dolazi do povecanja A zbog veceg utjecaja prijenosa topline
konvekcijom. Zamjenom zraka u porama sa vodom (0,57 W m™ K1) raste i vrijednost A, pa
vrijedi da s povecanjem vlaznosti materijala raste i vrijednost . Kod smrzavanja vode u

materijalu, porast A je jos ve¢i zbog mnogo veée vrijednosti 4 leda (2,3 W m™* K1) [15].

Kroz plinove u mirovanju, zbog slucajnog gibanja i sudara molekula plina, toplina se
prenosi kondukcijom. Ovdje 4 ovisi 0 srednjoj brzini gibanja molekula, srednjem slobodnom

putu molekula izmedu dva sudara i temperaturi. Ne ovisi o gustoci jer se povecanjem gustoce
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povecéava broj molekula koje nose energiju i smanjuje prosje¢ni slobodan put molekule odnosno
ove se dvije varijable ponistavaju. O tlaku ovisi samo pri vrlo niskim (<2,66 mPa) i vrlo visokim
(>2 GPa) vrijednostima. Medutim iznimka su para i neidealni plinovi, gdje je utjecaj tlaka
znatan. Vrijednost toplinske vodljivosti 4 plinova raste s porastom temperature. Kroz
kapljevine, toplina se prenosi putem nestabilnih elasti¢nih oscilacija. Osim kod vode i glicerina,
vrijednost 4 ostalih kapljevina uglavnom opada s porastom temperature. Za razliku od plinova,
utjecaj tlaka na 4 je velika odnosno s porastom tlaka raste i toplinska vodljivost 4 [15].
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Slika 6 Raspon toplinske vodljivosti A razlicitih vrsta materijala [7]

Na temelju gore navedenog, ovisno o vrijednosti toplinske vodljivosti razlikujemo dvije
vrste materijala: toplinski izolatori (npr. plastika ili veé¢ina nemetala) i toplinski vodi¢i (npr.
Cisti metali ili dijamant). Navedene vrste imaju veliku ulogu u elektrotehnici, proizvodnji
elektricne opreme, dizajnu zgrada i arhitekturi 1 dr. Toplinski izolatori su materijali koji se
sastoje od velikih lanaca molekula, koji ne mogu vibrirati djelovanjem toplinske energije. Posto
ne postoji savrsen toplinski izolator, prijenos topline odvija se nizom brzinom te takvi materijali
imaju malene vrijednosti toplinske vodljivosti. S druge strane, toplinski vodici su materijali koji
su izradeni od pojedina¢nih atoma ili spojeva u obliku resetke i mogu vibrirati. Imaju velike

vrijednosti toplinske vodljivosti i prijenos topline je velike brzine [16].
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2.1.2.1 Zakon o¢uvanja energije
Sve promjene ili fenomeni u prirodi, ukljucujuci i populacijsku bilancu, temelje se na

op¢em zakonu o¢uvanja, a moze se pisati u obliku:
AKUMULACHA = ULAZ — IZLAZ + GENERACIJA

Promatrajué¢i zakon u tzv. procesnom prostoru kontroliranog volumena, tokom odredenog
vremena dolazi do prijenosa neka koli¢ina gibanja, tvari ili energije. Takoder se u prostoru
zbiva barem jedan od mnogobrojnih procesa koji je po pripadnosti dio kemijskog inZenjerstva
(npr. destilacijska kolona, filtarski uredaj, izmjenjivac topline). Promatranjem je moguce

postaviti mikroskopsku bilancu koja promatra beskrajno male ili prosjecne veli¢ine, a glasi:

X, (28)

dt
gdje je Xv koli¢ina gibanja, tvari ili energije, Vr generirana koli¢ina gibanja, tvari ili energije X

/A = VuXvu — ViaXvia + Vs

u procesnom prostoru, a ¥V volumni protok. Pa vrijedi da je brzina akumulacije koli¢ine X u
nekom procesnom prostoru jednaka V koli¢ine X koja je usla u sustav, umanjena za V koli¢ine

X koja je iza$la iz sustava i uvecana za generiranu koli¢inu X u sustavu [17].

Ovisno o promjeni koli¢ine X s vremenom razlikujemo dva karakteristicna procesa:
stacionaran proces u kojem se brzina prijenosa ne mijenja u vremenu odnosno dXy /dt = 0i

nestacionaran proces u kojem se brzina prijenosa mijenja u vremenu odnosno dXy /dt # 0.

Zakon ocuvanja energije je fizikalni zakon prema kojemu se ukupna koli¢ina energija
zatvorenog sustava ne mijenja s vremenom. Drugim rije¢ima, u zatvorenom sustavu jedan oblik

energije moze prelaziti u druge oblike, a da se pri tom energija niti stvara niti poniStava.

Primjenom navedenog na op¢i zakon o¢uvanja, Xv jest % , @ zamjeni se sa Qv [J m®]:

dQ . .
V- E = VulQV,ul - VileV,izl + V.

Pokretacka sila procesa je razlika temperatura. Proces je stacionaran ako je gradijent

(29)

temperature konstantan (dT/dy)/dt = 0, a nestacionaran ako se mijenja odnosno ukoliko
postoji ovisnost (dT /dy)/dt #+ 0 [17].

2.1.2.2 Kondukcija
Kondukecija ili toplinsko provodenje (slika 7) je molekularni mehanizam prijenosa

topline od Cestica tvari s ve¢om energijom do susjednih cestica u direktnom kontaktu s manjom
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energijom. Karakteristi¢an je prijenos topline kod ¢vrstih tvari, no moze biti prisutan i kod
kapljevina i plinova u mirovanju uz prisutnost gradijenta temperature. U ¢vrstim tvarima
kondukcija je posljedica kombinacije brzog kretanja ili vibracija atoma i molekula u kristalnoj
reSetki 1 prijenosa energije slobodnim elektronima. Naprotiv, u plinovima i tekuc¢inama,

kondukcija je posljedica sudara molekula tijekom njihovog nasumiénog gibanja [4, 7].

toplina (Q)

zrak
(okolis)

Th

Coca cola
(tekucina)

Slika 7 Kondukcijski prijenos topline sa zraka u tekucinu kroz stijenku aluminijske limenke[4]

Provodenje topline u stacionarnim uvjetima odvijanja se kada je gradijent temperature

konstantan, a temelji se na I. Fourierovom zakonu:

) dT (30)
Q=1-4 a
Odnosno:
dT (31)
q=A1 Ix

gdje je 4 toplinska vodljivost. Gustoca toplinskog toka q direktno je proporcionalna gradijentu
temperature i toplinskoj vodljivosti materijala A. Na slici 7, toplina se prenosi u smjeru pada
temperature Cime gradijent temperature postaje negativan kada temperatura opada S
poveéanjem X. Kako bi se odrzala pozitivna vrijednost prenesene topline u smjeru osi X,

jednadzbi 31 dodaje se negativan predznak, pa vrijedi [4]:

dT
=22 (32)
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Integriranjem jednadzbe 31 1 32, dobije se:

A A 33
q=5 (=T = =5 (T, =) %)

gdje | predstavlja debljinu tijela (x2 - X1), a moze se i zapisati na sljede¢i naéin:
_ AT pokretalka sila (34)

=77

otpor

Za prijenos topline kondukcijom kroz cilindri¢éne povrsine (npr. stijenka cijevi kruznog

presjeka na slici 8), moze se primijeniti jednadzba 30, u obliku [7]:

AT (35)

Q:A.A.rv_ru

gdje je ry vanjski promjer, a ry unutra$nji promjer. Kao mjerodavna povrSina izmjene topline,

najéesée se uzima srednja vrijednost povrsine A temeljena na srednjem polumjeru 7 te vrijedi:

A=27-m-L (36)

Ovisno o debljini stijenki promatrane cilindri¢ne povrsine, razlikujemo:

1. Kaod tankih stijenki (:—” < 2) — aritmeticka sredina polumjera

_ Tt (37)
2

2. Kod debljih stijenki (:—" > 2) — logaritamska sredina polumjera

T‘_=T‘A

n—1n (38)

f:rLM:

Slika 8 Izmjena topline kroz cilindricnu stijenku [17]
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U slucaju odvijanja kondukcije kroz viseslojnu povrsinu ili cilindar, potrebno je uzeti u obzir
pojedinacni toplinski otpor svakog sloja te preracunati ekvivalentnu toplinsku vodljivost [7,

17].

Naprotiv, provodenje topline u nestacionarnim uvjetima odvijanja se kada dolazi do
promjene gradijenta temperature te je znacajan faktor vremena izloZenosti temperaturnoj
promjeni. Zakon koji uzima u obzir nestacionarnos procesa i provodenje topline u smjeru X, y i

z naziva se Il. Fourierov zakon [17]:

—=a VT (39)
ot

gdje je a toplinska difuzivnost. U tijelu, temperaturno polje ovisi o ¢itavom nizu varijabli i
konstanti koje nije moguce izraziti nekom diferencijalnom jednadZbom te ih je potrebno
definirati bezdimenzijskom analizom. Takoder, ovisno o vremenu izlozenosti tijela vis§im ili

nizim temperaturama razlikujemo tijela kona¢nih i beskona¢nih dimenzija.

lzolirani krajevi

Generacija topline: cilindra:

o0 (1) _
T q(t)

Radijalni prijenos
topline u materijalu:

—

!

oz

Tok topline na

|—— povrsini cilindra:

2L _ua-t,
or

LoT(r0) _ 8*T(r,0) | 18700 (1)
a ot Srt roor A

upelf )

Slika 9 Prikaz nestacionarne kondukcije u beskonacnom cilindricnom tijelu

(

Promatraju¢i beskonac¢no cilindri¢no tijelo (odnos visine i polumjera h / r > 50) sa
zatvorenim krajevima, gdje se toplina prenosi samo kroz plast, temperatura se mijenja samo u
radijalnom smjeru odnosno T = T(r, t) (slika 9). Pa uz prisutnost unutra$njeg izvora topline
vrijedi [17, 18]:

18T(r,t) _&8°T(r,t) N 16T (r,t) N qy (t)
a 6t  Or? r or A
gdje je gv volumna generacija topline.

(40)




Odnosno bez izvora topline (qv =0):

16T(r,t) 8%T(r,t) N 16T(r,t) (42)
a &t Or2 r or
Analiti¢ko rjeSenje parcijalne diferencijalne jednadZzbe 40, uz pocetne i grani¢ne uvjete [18]:

1. Pocetni uvjet: T(r,t =0) =T,
2. Rubni uvjet: T(r = R, t) = T, gdje je R polumjer cilindra.

3. Uvjet simetrije: g—:(r =0,t)=0

definira se kao [17]:

_ 2 J1(11) _ o PRy (42)
O o U2Gu) + Gy Tt %) e
Jo) _ m (43)
Ji(w) B;

gdje su © bezdimenzijska temperatura, Jo i J1 Besselove funkcije nultog i prvog reda, Bi biotova

znaCajka, Fo Fourierova znacajka, u konstanta (iz tablice) i X = ri bezdimenzijski polozaj.
0

Posto temperaturna promjena ovisi o vremenu te o vanjskom i unutarnjem otporu prijenosa
topline, tok topline koja se prenosi s okoline na povrsinu cilindra prema zakonu ocuvanja
energije odgovara: qootina = Gtijeto 0AN0SNO Grony = Gkona- 1zjednacavanjem Newtonovog

zakona (konvekcija) i Fourierovog zakona (kondukcija) dobiva [17]:

a_T o« (44)

(')r_I'(Tp_Tf)

2.1.2.3 Konvekcija

Konvekcija ili prijenos topline mijesanjem je vrtloZzni mehanizam prijenosa topline, gdje
do prijenosa topline dolazi zbog gibanja hladnijih ili toplijih dijelova fluida izmedu podrucja
razli¢itih temperatura. Karakteristican je prijenos topline kod fluida, a podrazumijeva izmjenu
u masi fluida i izmedu fluida i ¢vrste povrSine [4, 17]. Ovisno o uzroku gibanja fluida,
razlikujemo prirodnu i prisilnu konvekciju (slika 10). Kod prirodne konvekcija, gibanje je
uzrokovano lokalnim razlikama gusto¢e nastalih zbog lokalnih razlika temperatura u fluidu.
Kod prisilne konvekcije, gibanje je uzrokovano vanjskim utjecajem odnosno primjenom raznih

uredaja (pumpa, mijeSalica, ventilator) [4].
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Slika 10 Prisilna i prirodna konvekcija na primjeru kuhanog jaja [4]

Konvekcijski prijenos topline ukljucuje kombinaciju efekata kondukcije i gibanja fluida, a

opisuje se jednadzbom [17]:

q = Qkond. * Qkonv. = A VT +p-v-h (45)
gdje je p gustoca, v brzina strujanja fluida, a h entalpija (za realnu kapljevinu: h = f(T, p)).
Dok se prijenos topline izmedu ¢vrste povrSine i fluida definirata Newtonovim zakonom

konvekcije:

Qk(.mv. =a-A- (Tp - Tf) (46)
gdje je a toplinska difuzivnost, A povrSina ¢vrstog tijela, Tp temperatura povrSine, a T

temperatura fluida.

Opcenito, proces prijenosa topline konvekcijom ovisi o fizikalnim svojstvima (4, Cp, a,
p 1 1), geometrijskim (veli¢ina i oblik povrsine) i hidrodinamic¢kim (srednja brzina strujanja,

debljina hidrodinami¢kog grani¢nog sloja, Re) karakteristikama promatranog sustava [17].

2.1.2.4 Radijacija

Radijacija ili toplinsko zracenje je direktna je posljedica kretanja atoma i molekula
sastavljenih od nabijenih Cestica. To je mehanizam prijenosa topline gdje se energija prenosi
elektromagnetskim valovima (ili fotonima) razlicitih valnih duljina izmedu dviju povrsina ili

tijela razlicitih temperatura. Za razliku od kondukcije i konvekcije, ne zahtijeva prisutnost
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medija za prijenos, a intenzitet zracenja ovisi o temperaturi i valnoj duljini. Uglavnom se odvija

u infracrvenom dijelu spektra.

Sva tijela mogu emitirati, apsorbirati ili propustati toplinsko zra¢enje. Cvrsta tijela
apsorbiraju 1 reflektiraju energiju zracenja svih valnih duljina, dok plinovi apsorbiraju ili
reflektiraju energiju u strogo definiranom dijelu spektra. Apsolutno crno tijelo idealizirana je

povrsina koja emitira zra¢enje maksimalnom brzinom danom Stefan-Boltzmannovim zakonom
[4]:

qo = 0o T* (47)
gdje je oo Stefan-Boltzmannova konstanta (5,77-10° W m? K. Sve stvarne povrsine na istoj

temperaturi emitiraju manje zracenje od zracenja crnog tijela [4]:

q=¢c-0y-T* (48)
gdje je ¢ koeficijent zracenja izveden iz stupnja crnoce. Omjer emitirane i apsorbirane energije
na povrsini je konstantan za sva tijela i jednak je sposobnosti zracenja crnog tijela. Veza izmedu

emitirane i apsorbirane energije dana je Kirchhoffov zakon [17]

q=A'O-0'T4 (49)
gdje je A sposobnost apsorpcije tijela, a govori da dolazi do promjene energije zracenja sa
Cetvrtom potencijom temperature. Ako je brzina apsorpcije zraenja vec¢a od brzine emisije

zraCenja, povrSina dobiva energiju zra¢enja. Ako je obrnuto, povrsina gubi energiju zracenja.

Odredivanje prijenosa topline zrac¢enjem izmedu dvije povrSine je kompliciranije, buduéi da
ovisi 0 svojstvima povrsina, orijentaciji povrsina jedna prema drugoj 1 interakciji medija izmedu
povrsina. U slucaju da je tijelo relativno male povrSine zatvoreno u tijelu mnogo vece povrsine

sa plinovitim medijem, koli¢ina prenesene topline zra¢enjem dana je jednadzbom [4]:

q=¢-0o (T{ —T3) (50)

gdje je T1 temperatura manjeg tijela, a T» temperatura veceg tijela.
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Slika 11 Prijenos topline zracenjem izmedu manjeg tijela zatvorenog u veéem [4]

2.2 Dinamika procesa

Dinamika procesa je znanstvena disciplina koja se bavi istrazivanjem i prouc¢avanjem
vremenskih promjena stanja sustava te opisivanjem osnovnih zakona njegova vladanja (slika
12). Za projektiranje i vodenje sustava unutar promatranog procesa, vazno je znati kako se
proces vlada pri Zeljenim promjenama karakteristi¢nih veli¢ina i koliko se uspjesno mogu

otkloniti ili sprijeciti posljedice nezeljenih promjena tih veli¢ina [19].

OKOLINA

ULAZ, X(t) IZLAZ, Y(t)

Slika 12 Pojednostavljeni blok dijagram procesa [19]

Za prikazivanje vodenja takvih procesa sluze matematicki opisi ili modeli. Koristi od
matematiCckog modela su viSestruke, a najve¢i zadatak im je da omoguce bolje razumijevanje
promatranih procesa. Osim toga, model sluZi kao osnova za analizu razli¢itih na¢ina vodenja
procesa kako bi se odredili optimalni uvjeti za njegovu provedbu [20]. Razlikujemo dvije vrste
matematiCkog modela, staticki 1 dinamicki. Staticki model pretpostavlja da se sustav nalazi u
tzv. stacionarnom stanju odnosno u stanju u kojem se vrijednosti karakteristicnih veli¢ina s
vremenom nikako ili samo neznatno mijenjaju. Skup odnosa koji se iskazuje ovim modelom

vrijede samo za pretpostavljeno stanje. A posto se u modelu ne pojavljuju derivacije veliina
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po vremenu (npr. brzina, ubrzanje), vladanje sustava ne uzima u obzir promjene parametara. S
druge strane, dinamic¢ki model uzima sve karakteristicne veli¢ine kao vremenski promjenjive

te obuhvaca stvarnu sliku promatranog procesa u prostoru i vremenu [19].

Dinamika realnog procesa/sustava odreduje se na temelju dobivenih podataka tijekom
promjene izlazne veli¢ine ili varijable Y u vremenu, koja se dogada kao posljedica na promjenu
ulazne veli¢ine ili varijable X ili u. U opéem slucaju veli¢ine skupova X i Y mijenjaju se s
vremenom te se ¢esto oznacavaju kao vremenske funkcije X(t) i Y(t). Posto svaki stvarni sustav
ima beskona¢no mnogo svojstava, potrebno je prije pocetka samog istrazivanja odrediti koji ¢e

se ulazni i izlazni parametri promatrati [19].

Vecinu procesa u kemijskoj industriji moguce je opisati pojednostavljenim dinamickim
modelima i to: modelom procesa prvog reda, modelom procesa drugog reda i modelom
integriraju¢eg procesa [20]. Cilj svih navedenih modela je isti, ostvariti maksimalnu

produktivnost 1 kvalitetu proizvoda uz minimalne troskove proizvodnje i utjecaja na okolis.

2.2.1 Proces prvog reda
Model procesa prvog reda opcéenito se definira obicnom, nehomogenom linearnom

diferencijalnom jednadzbom s konstantnim koeficijentima:

o1
T-—y+y=K-u (1)

gdje je y izlazna veliCina, u ulazna veli¢ina, 7 vremenska konstanta procesa, a K staticka
osjetljivost procesa [20]. Vremenska konstanta procesa z je mjera brzine odziva. Odnosno,
moze se definirati kao vrijeme potrebno da odziv poprimi 63,2 % konacne vrijednosti nakon
skokomiéne promjene ulazne veli¢ine. Sto je manji 7, odziv procesa je brzi. S druge strane,
staticka osjetljivost procesa K govori o tome koliko ¢e se ukupno u konacnici promijeniti
izlazna veliCina procesa za odredenu promjenu ulazne veli¢ine:

K_A_y_A_y (52)
T Au M
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Slika 13 Odziv procesa prvog reda [20]

Rjesavanjem diferencijalne jednadzbe 51 primjenom Laplaceovih transformacija, dobiva se
odzivna funkcija koja opisuje ovisnost izlazne veli¢ine y o vremenu za odredenu promjenu

ulazne velic¢ine u (slika 13):
t
y(t) =K+ M (1 _ e‘?) (53)
gdje je M iznos pobude. U ovom modelu, brzina odziva je najveca u trenutku promjene ulazne

veli¢ine (t = 0), a odzivna krivulja se asimptotski priblizava kona¢noj vrijednosti [19, 20].

2.2.2 Proces drugog reda
Velik broj realnih procesa ne moze se opisati modelom procesa prvog reda. Razlog tome

je Sto se vecina takvih procesa sastoji od nekoliko jedini¢nih procesa povezanih serijski ili

paralelno. U ovom slucaju, procesi se opisuju modelom drugog ili viseg reda [20].

Model procesa drugog reda definira se diferencijalnom jednadZzbom drugog reda:

d?y dy (54)
2,7 .2 — .
T dt2+2€‘r dt+y—Ku
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gdje je & bezdimenzijski koeficijent prigusenja [20]. Sam oblik odziva ovisi o numeri¢koj
vrijednosti ¢, §to je on veci, odziv procesa je tromiji. Pa vrijedi da je vladanje procesa priguseno
kada je & > 1, kriti¢no priguseno kada je ¢ = 1, nepriguseno kada je 0 < & < 1, a nestabilno
kada je & < 0 (slika 14) [20].

4 6 38 10

Slika 14 Nepriguseni (a.), kriticno priguseni (b.) i priguseni (c.) odziv procesa drugog reda [20]
Promatrajuc¢i krivulje na slici 14, neprigusene procese drugog reda karakteriziraju
prebacaji ili nadviSenja te oscilacije koje se ne javljaju kod prigusenog i kriticno priguSenog
procesa. Usporedivsi odzive procesa prvog (slika 13) i drugog reda (slika 14) na skokomi¢nu
promjenu ulazne veli¢ine, moze se vidjeti da kod oba slu¢aja nakon odredenog vremena procesi
dosezu ustaljeno stanje koje je ujedno 1 novo ravnotezno stanje. Takvi procesi nazivaju se
samoreguliraju¢i procesi. Razlika izmedu ovih procesa je da se kod procesa drugog (i viSeg)

reda najveca brzina odziva javlja nakon nekog vremena odnosno u tocki infleksije odzivne

krivulje [19, 20].

2.2.3 Proces nultog reda
Procesi nultog reda poznati su i pod nazivom integriraju¢i procesi. To su procesi kod
kojih se novo ustaljeno stanje ne dostize, ve¢ izlazna veliCina nastavlja rasti odnosno padati

0VisSno 0 smjeru promjene ulazne veli¢ine. Model se definira jednadzbom [20]:

d
Y (55
dt
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S obzirom da se u procesu nultog reda ne dosezZe novo ustaljeno stanje, vremenska konstanta t
se ne moze definirati. U tom slucaju, stati¢ku karakteristiku procesa predstavlja nagib pravca
poznat i pod nazivom integracijska brzina ri , a govori o brzini promjene izlazne velicine (slika
15):

Ay (56)

At

\

Vrijeme (min)

Slika 15 Odziv procesa nultog reda

Na slici 15, moze se vidjeti promjenom ulazne veli¢ine dolazi do stalnog raste izlazne veliCine
te proces ne dolazi u novo ravnotezno stanje. Medutim, kod integrirajucih procesa, ustaljeno
stanje moguce je postici pri pulsnoj promjenu ulazne veli¢ine, pri cemu se ulazna pobuda vraca

na pocetnu vrijednost [20].

Pored vremenske konstante 7 i staticke osjetljivosti K, tre¢i karakteristi¢ni procesni
parametar koji definira promatrani proces naziva se mrtvo vrijeme @. Mrtvo vrijeme je vrijeme
potrebno da nakon promjene ulazne veliCine, zapo€inje promjena odnosno odziv izlazne
veli¢ine. Moze se pojaviti kod svih navedenih modela, a odreduje se mjerenjem vremena od
trenutka izazivanja pobude do pojave odziva na tu pobudu. Mrtvo se vrijeme smatra jednim od
vecih problema kod vodenja procesa jer bez odziva nema niti povratne informacije o stanju
procesa, pa ne moze zapoceti korekcijsko djelovanje. MoZe ga uzrokovati tuljac na mjernom
osjetilu ili senzoru te udaljenost osjetila od mjesta nastanka promjene u procesu, a tesko se
moze izbjeéi [19, 20].
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2.3 Mjerenje temperature

Temperatura, T [°C, K], je jedna od osnovnih fizikalnih veli¢ina u proucavanju
toplinskih pojava, a moZe se definirati kao veli¢ina koja opisuje toplinsko stanje 1 sposobnost
tvari da izmjenjuju toplinu s okolinom. Nulti zakon termodinamike govori da ako su dva

sustava u termickoj ravnotezi s tre¢im, onda su sva tri sustava medusobno u termickoj ravnotezi.

Da bi se temperatura mogla kvantitativno usporedivati, potrebno je pronaci svojstva
tijela ili procesa koja se mijenjaju s temperaturom i koja se mogu mjeriti. Kod prvih
eksperimenata za mjerenje odnosno usporedivanje temperature, kao osnovno svojstvo
promatrala se promjena volumena nekog ¢vrsto, kapljevitog ili plinovitog tijela. S povisenjem
temperature, tijela se najce$ée rastezu. Volumen plinovitih tijela najvise se povecava s

povisenjem temperature pod stalnim tlakom, manje kapljevita tijela, a najmanje Cvrsta tijela.

Kroz povijest, nizom eksperimenata u kojima su promatrana razna svojstava koja se
mijenjaju promjenom temperature (npr. promjena duljine, tlaka, elektricnog otpora ili
intenziteta 1 frekvencije elektromagnetskog zracenja), izradeni su mjerni instrumenti ili

pretvornici temperature poznati kao termometri [1].

2.3.1 Otporni termometar

Otpornicki termometri, poznati i kao RTD (eng. resistance temperature detectors), su
vrste termometra koje mijenjaju elektricni otpor materijala/detektora kada se promijeni
temperatura. Opremljeni su sa senzorskim elementom od platine (Pt), nikla (Ni) ili bakra (Cu)
¢iji elektri¢ni otpor priblizno linearno raste s porastom temperature. Otpor senzora moze se
izmjeriti na dva nacina, izravnim propustanjem male konstantne Struje kroz senzor ili spajanjem
senzora u mjerni most (koji je takoder potrebno napajati konstantnim naponom). U svakom
slucaju potrebno je osigurati da je struja koja protjece kroz senzor dovoljno mala kako ne bi
doslo do samozagrijavanja senzora (tzv. Jouleova toplina). Ova vrsta termometra upotrebljava
se u Sirokom rasponu temperatura od —200 do oko 800 °C. Termometar sa senzorom od platine
koristi se za mjerenje temperature u intervalu od — 200 do 800 °C, sa senzorom od nikla u
intervalu od — 50 do 250 °C, a sa senzorom od bakra u intervalu od — 50 do 200 °C. Prednosti
ove vrste termometra su dobra to¢nost, moguénost mjerenja vrlo malih razlika temperature,
gotovo linearne karakteristike i stabilnost instrumenta. Nedostatak je mala promjena otpora s

temperaturom, $to zahtijeva visoku osjetljivost ostatka mjerne opreme [21].
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Veli¢ina i oblik senzora mogu znacajno varirati, $to rezultira u promjeni brzine odziva
odnosno same dinamike senzora. Naziv tipa senzora, npr. Pt-100, daje nam dvije vazne
informacije o senzoru. Pt oznacava da je senzor napravljen od elementa platine, a 100 oznac¢ava
da ima otpor od 100 Q na temperaturi od 0 °C. Na temelju toga, ovisno o materijalu senzora i
otpornost, mozemo razlikovati razne vrste otpornih termometra. Vrijednosti otpora prema
temperaturi i tolerancija za senzore od platine su standardizirane. Zbog tog razloga, najcesce
koriSteni otporni termometri sadrze senzor od platine, a dostupni su u obliku Pt-100, Pt-250,
Pt-500 i Pt-1000.

Slika 16 Pt-100 termometar [22]

Zbog izvrsne stabilnosti, to¢nosti i ponovljivosti, najpoznatiji i najée$¢i izbor za
mjerenje temperature je Pt-100 otporni termometar (slika 16). Takoder, Pt-100 je relativno
otporan na elektricne smetnje i stoga prikladan za mjerenje temperature u industrijskim
procesima i laboratorijima, posebno oko motora, generatora i druge visokonaponske opreme.
Koristi se kod konfiguracije strujnog kruga s tri ili Cetiri zZice, gdje se otpor provedene zice mjeri
1 kompenzira instrumentom koji prihvaca konfiguracije sa tim Zicama. Za razliku od Pt-100, Pt-
1000 ima puno ve¢i otpor, prikladan je za uporabu s konfiguracijom strujnog kruga s dvije Zice
koje troSe manje energije. PoSto je potros$nja energije niza, proizvodi se manje topline 1 stoga

su manje podlozni pogreskama uzrokovanim samozagrijavanjem [22].

2.3.2 Termistor

Termistori su vrste otpornika izradenih od poluvodickog materijala ¢iji otpor znatno
ovisi 0 temperaturi. Sastoje se od metalnih oksida, veziva i stabilizatora, presani su u plocice i
zatim izrezani na komade, te su nakon toga ostavljeni u obliku diska ili u nekom drugom obliku.
Jako su osjetljivi na promjene temperature te pokazuju velike promjene otpora u odnosu na
male promjene temperature. Ovisnost otpora 0 temperaturi se u uzem rasponu temperatura
mijenja se eksponencijalno i ovisi o to¢nom sastavu materijala termistora koji definira
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proizvoda¢. Ovisno o vrsti elementa, otpor se moze povecati ili smanjiti pri zagrijavanju. Na

temelju toga, razlikujemo dvije vrste termistora, PTC i NTC [23].

PTC termistor ima pozitivni temperaturni koeficijent te temperatura povecava otpor
odnosno smanjuje vodljivost materijala. Drugim rije¢ima, vrijedi ¢injenica da otpor raste s
porastom temperature. PTC termistor Cesto je izraden od silicija (silistor) ili od polikristalnog
keramickog materijala dopiranog da postane poluvodic. U oba slucaja, s povecanjem
temperature postaju otpornija na protok struje, te su zbog njihovih svojstava korisna za zastitu
od prekomjerne struje. S druge strane, NTC termistor najéeSc¢a je koriStena vrsta termistora,
koja ima negativni temperaturni koeficijent otpora te se otpor smanjuje s porastom tempera-
ture. NTC termistor se sastoji keramickog materijala dobivenog termi¢kom obradom mljevenih
prasaka oksida mangana, nikla, bakra, kobalta ili zeljeza pomijesanih sa vezivom. Klasificirani
su prema otporu na 25 °C, vremenu potrebnom za 0dziv na promjenu temperature i omjeru

snage s obzirom na struju [23, 24].

Svi termistori su izdrzljivi ¢vrsti uredaji, jeftini za proizvesti, pa imaju $irok raspon
upotrebe. PTC termistori, najéesée se koriste u samoreguliraju¢im grija¢ima i u motoru za
ograni¢enje struje paljenja. NTC termistori obi¢no se koriste kao komponente digitalnih

termometara i senzora koji reguliraju napajanje uredaja na temelju temperature [23, 24].

2.3.3 Termopar

Termopar je sastavljen od dva razli¢ita, medusobno spojena elektri¢éna vodic¢a. Sluzi
nam za mjerenje temperature, a napon koji daje ovisi o temperaturi tzv. toplog i hladnog spoja.
Napon termopara ovisi i 0 vrsti spojenih materijala $to je opisao fizi¢ar Thomas Johann Seebeck
1822. godine. Seebeckov efekt definira se kao termoelektricna pojava, tj. pojava elektricnog
napona u elektricnom strujnom krugu sastavljenom od dviju razli¢itih vodi¢a kada im se spojevi
nalaze na razli¢itim temperaturama. Zagrijavanjem ili hladenjem jednog spojista, kao rezultat

se javlja promjena napona koja je funkcija razlike temperature.
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Zica A -> NICr

300 °C

Fica B -= MiAl

Slika 17 Shema termopara K tipa pri temperaturi vruceg spojista od 300 °C, dok je temperatura hladnog spojista (desno, e
spoj za bakrenim vodicima voltmetra) na temperaturi od 0 °C. Ako je temperatura hladnog spojista razlicita od 0 °C,
potrebno je korigirati rezultat mjerenja.

Za izradu termopara najéesce se uzimaju dvije metalne zice sa $to ve¢om osjetljivoscu
odnosno koje na odredenom temperaturnom podrucju daju najveci napon (slika 17). Ovisno o
moguc¢im kombinacijama metalnih Zica razlikuju se radna podrucja termopara i osjetljivost
termopara (promjena napona s promjenom temperature). Maksimalna moguca temperatura
ovisi i o promjeru Zice, te termopar s vrlo tankom zicom ne moze mjeriti visoke temperature.
Na temelju navedenog, temperaturni interval njegove primjene je od — 180 do 1800 °C. Spoj
termopara izvodi se lemljenjem dvaju metala jer legura za lemljenje ne utje¢e na mjerenje ili
varenjem dvaju metala da se ukloni problem niskog talita legure za lemljenje. Za mjerenje nije

dovoljno samo spojiti voltmetar, vec je i potrebno provesti kompenzaciju hladnog spojista [25].

Odabir vrste termopara najc¢esce ovisi o temperaturnom podru¢ju mjerenja i osjetljivosti
termopara, otpornosti 1 kompatibilnosti s postoje¢om opremom. Takoder je potrebno uzeti u
obzir kemijsku inertnost i magneti¢nost materijala Zica. Prema izvedbi, termoparove dijelimo
na one u zi¢nom ili u obliku sonde. Pri izboru potrebno je odabrati i odgovarajuéi tip konektora,

»standardni® s okruglim noZicama ili ,,minijaturni* s plosnatim noZicama.

K ] E T M
Zuti crmi [jubicasti plavi narancasti
MICT MiSi Fe CuNi MIiCr CuMi Cu CuMi MNICTSI NiSi

Slika 18 Vrste i boje konektora [25]
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Najjednostavnija vrsta termopara je zavareni zi¢ni spoj (slika 18). Sastoji se od dvije
zice zavarene na spojistu. Posto su varovi izloZzeni mediju, ne mogu se upotrebljavati s medijima
koji uzrokuju koroziju i oksidaciju legure od koje je termopar izraden. Buduéi da je ova vrsta

termopara malog promjera i ima brzi odziv, dobra je za mjerenje temperature plinova [25].

2.3.4 IR termometar

Svako tijelo emitira odredenu koli¢inu infracrvenog (IR) zracenja (zakon zrac¢enja crnog
tijela, poglavlje 2.1.2.4). IR termometar je uredaj koji mjeri intenzitet emitiranih IR zraka (¢esto
u podruc¢ju valnih duljina od 8-14 um) tijela da bi mu se odredila temperatura. Poznati je i kao
laserski ili bezkontaktni termometar te kao temperaturni pistolj, kako bi se opisala sposobnost

uredaja da temperaturu mjeri iz daljine (slika 19).

Slika 19 IR termometar

Ova vrsta termometra koristi leCu za fokusiranje emitiranih IR zraka na detektor.
Detektor se sastoji od serijski ili paralelno povezanih termoparova. Kada IR zrake dodu do
povrsine detektora, zrake se apsorbiraju i pretvaraju u toplinu. Kao rezultat dobiva se napon
sloga termoparova koji je proporcionalan upadnom IR zracenju. Uredaj koristi dobivene
podatke za odredivanje temperature, a ocitanu temperaturu prikazuje na zaslonu [26]. Rad
uredaja temelji se na Stefan-Boltzmannovom zakonu, koji govori da je snaga zrafenja

proporcionalna ¢etvrtoj potenciji temperature (jednadzba 47).
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IR termometri se koriste pri mjerenju temperature raznih industrijskih okruzenja te u
okolnostima kada je predmet lomljiv i opasno mu se pribliziti ili kada druge vrste termometara
nisu prakti¢ne. Najvazniji ¢cimbenici koji utjeCu na odabir termometra su tocnost, emisivnost
tijela, temperaturni raspon mjerenja i brzina ocitavanja. Koriste se u Sirokom rasponu
temperatura, primjerice tijekom provjere mehanicke ili elektricne opreme zbog moguéeg
pregrijavanja, provjere temperature grijaca ili peénice za kontrolu i kalibraciju te pracenje

materijala u procesima koji ukljucuju grijanje ili hladenje [26].
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3. Eksperimentalni dio

3.1 Aparatura

U laboratoriju je sastavljena jednostavna i jeftina aparatura za mjerenje toplinskog
kapaciteta praskastih uzoraka. Omogucéuje izvrSavanje mjerenja u kratem vremenu $to
pridonosi vecoj produktivnosti laboratorija. Aparatura se sastoji od metalne ¢elije za mjerenje,
senzora tlaka, PicoLog TC-08 uredaja, laboratorijskog izvora napajanja Siglent SPD3303s i

prijenosnog racunala.

3.1.1 Celija za mjerenje

probuseni gumeni cep sa direkt
spojenim senzorom tlaka

grija¢ (namotana otpornicka
Zica) i Zice za spajanje na izvor

<
o
.>© napajanja
‘><;

otvor za termopar

|

[ —————— aluminijska celija

Slika 20 Metalna celija

Kao ¢elija sluzi aluminijski (Al) blok oblozen izolacijskim materijalom, visine 26 cm i

promjera 52 mm. Sa bocne strane ¢elije probusene su dvije rupice promjera 2,5 mm (slika 20).
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Kroz rupice je provedena bakrena Zica spojena sa namotanom otpornickom Kanthal® Zicom
promjera 0,6 mm, koja sluzi kao grija¢. Grija¢ je namjesten na sredinu Al-bloka, a rupice su
zatvorene plastelinom. Gornja, otvorena strana Al-bloka zatvorena je probusenim gumenim

¢epom promjera rupice 3 mm kroz koji je direktno spojen senzor tlaka.

3.1.2 Senzor tlaka

Kao senzori tlaka koriste se diferencijalni mjerni pretvornici tlaka, MPXV2010DP i
Honeywell 26PCCFAGD. Oba senzora su senzori male snage, a sadrze elektri¢ne prikljucke
koji zajedno tvore Wheatstonov most. Imaju visoku pouzdanost i omoguéuju to¢no i precizno

mjerenje.

Senzor tlaka Honeywell 26PCCFAGD je silikonski senzor tlaka sa dva ulaza (P11 P2) i
Cetiri elektricna prikljucka. Daje linearan izlazni signal (napon) u mV koji je proporcionalan
nastaloj razlici tlaka. Ogranicen je za mjerenje medija koji ne napada polimerne materijale (npr,
silikon, EPDM, neoprenske brtve). Dizajniran je za rad na tlaku od +15 psi (eng. pound per
square inch) odnosno +£103.42 kPa, podrucju napajanja napona od 10 do 16 V/DC i u

temperaturnom rasponu od — 40 do 85 °C.

Slika 21 DiferencijIni senzor tlaka Honeywell 26PCCFA6D
Senzor tlaka MPXV2010DP je silikonski senzor tlaka s dva ulaza (P1 i P2) i osam
elektricna prikljucka. Sadrzi jednu monolitnu silikonsku matricu s integriranim mjeracem
naprezanja i mrezom otpornika u tehnici tankog filma. Daje vrlo precizan i linearan izlazni
signal (napon) u mV, Koji je proporcionalan nastaloj razlici tlaka. Senzor je dizajniran za
mjerenje tlaka £10 kPa, u temperaturnom rasponu od — 40 do 125 °C i podrucju napajanja
napona od 1 do 16 V/DC.
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Slika 22 Diferencijalni senzor tlaka MPXV2010DP

3.1.3 Siglent SPD3303s
Siglent SPD3303s je izvor napajanja koji opskrbljuje trosila/uredaje istosmjernom

elektriénom strujom.

FUTCHY, W
iPIOLYAY (| 18.200 Vv
il 3.200A

58.240 W

Slika 23 Siglent SPD3303s

To je uredaj sa linearno programiranim DC napajanje maksimalne izlazne snage od 195
W. Sadrzi tri izlaza; dva posebna izlaza sa podesivim vrijednostima napona (0 — 30 V) i struje
(0 — 3 A) te jedan izlaz sa konstantnim naponom od 2.5 V, 3.3 V ili 5 V. Serijske i paralelne
funkcije u uredaju omogucuju kombiniranje dva izlaza u jedan s ve¢om izlaznom snagom S§to
prosiruje raspon same primjene. Uredaj pruZza moguénost postavljanja vrlo slabe struje (min. 1

mA), ima male smetnje, visoku stabilnost, preciznu kontrolu te brzo vrijeme odziva. Posjeduje
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izlaznu zastitu od kratkog spoja i1 preopterecenja zbog cega se moze koristiti u proizvodnji i

razvoju.
Zbog visoke preciznosti i prilagodljivog napajanja koristi se za razliite potrebe

eksperimenta. Tijekom izrade ovog rada uporabljen je za pobudu senzora tlaka te kontrolu

snage i vremena grijanja/hladenja uzorka.

3.1.4 PicoLog TC-08
PicoLog TC-08 je uredaj za brzo i precizno prikupljanje i biljezenje podataka tijekom

mjerenja.

Slika 24 PicoLog TC-08

Uredaj se koristi za vrlo jednostavno mjerenje podataka priklju¢ivanjem odgovarajucih
senzora. Sadrzi osam ulaza koji omogucuju istovremeno mjerenje osam analognih naponskih
signala. Podrzava mjerenje temperature sa svim vrstama termopara ili termoelementa, a vrsta
ili tip termopara utjeCe na mjereni temperaturni raspon. Na primjer, spajanjem popularnog
termopara K tipa, TC-08 uredaj biljezi promjenu temperature od 0,025 °C u temperaturnom
rasponu od — 250 do 1370 °C. Spajanjem senzora sa naponskim ili strujnim izlazom, moguce

je mjerenje Sirokog raspona signala (50 mV, £500 mV, £5 V i 4 — 20 mA).
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Zbog brzog i to¢nog prikupljanja podataka, tijekom ovog rada, TC-08 uredaj se koristi

za pracenje promjene tlaka i temperature u dvjema ¢elijama i izolaciji.
3.2 Uzorak

3.2.1 Kuhinjska sol - ,,Paska sol*

»Paska sol*“ je morska sol dobivena iz morske vode Paskog zaljeva na otoku Pagu
kontinuiranim ulijevanjem u sustav bazena za isparavanje, sve do kristalizacije. Sitna morska
sol ima oblik pravilnih malih kristala kubi¢nog habitusa i bijele boje. Veéina kristala je veli¢ine
od 1 mm pa tako > 98 % svih kristala prolazi kroz sito promjera 1,3 mm. U svojem sastavu
sadrzi natrijev klorid (NaCl) > 98,0 %, vodu < 0,40 %, magnezij (Mg) izmedu 0,02 — 0,20 %,
kalcij (Ca) izmedu 0,01 — 0,10 %, Kkalij (K) > 0,02 %, arsen (As) < 0,25 mg/kg, kadmij (Cd) <
0,25 mg/kg, olovo (Pb) < 0,20 mg/kg i zivu < 0,10 mg/kg. Gustoéa soli je 2,16 g cm™,
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Slika 25 "Paska sol” — sitna kuhinjska sol
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3.3 Postupci provedenih ispitivanja

3.3.1 Rad termopara
Ispitivanja su se provela u klimatiziranim uvjetima i dvjema celijama za mjerenje,
debljine grijac¢a od 0,2 mm 1 0,6 mm. Kao ¢elija sluzi staklena bocica visine 127 mm 1 promjera

28 mm, kroz koju je sa donje strane probuSena rupica promjera 6 mm (slika 26).

|

iges -
staklena Celija & ;::_)
|
2 )
e
<[ g grijac
termopar 1)
><b
‘.
L J

o o)

Slika 26 Staklena celija sa a) grijacem debljine 0,2 mm i otpora 17,8 Q i b) grijacem debljine 0,6 mm i otpora 3,12 Q
Kroz rupicu je provedena bakrena Zica spojena sa namotanom otporni¢kom Kanthal®
zicom koja sluzi kao grijac i termopar K-tipa za mjerenje temperature uzorka. Nakon toga su
se grija¢ i termopar namjestili na sredinu bo¢ice, a rupica je zatvorena vru¢im ljepilom. Celija
je napunjena uzorkom kuhinjske soli i zatvorena gumenim ¢epom te stavljena u Al-blok

obloZen izolacijskim materijalom (slika 27).

Slika 27 Al-blok oblozen izolacijskim materijalom
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Na uredaj za prikupljanje podataka PicoLog TC-08 spojena su dva termopara K-tipa
koja sluze za mjerenje temperaturu odredenog dijela aparature. Prvi temopar nalazi se u
staklenoj ¢eliji, a drugi u stijenki Al-bloka. Za kontroliranje snage samog grijanja, grijac ¢elije

spojen je na izvor napajanja istosmjernom strujom, Siglent SPD3303s.

Celija debljine grijata od 0,2 mm napunjena je uzorkom mase 73,14 g, a ¢elija debljine

grijaca od 0,6 mm sa uzorkom mase 75,39 g.

3.3.2 Bazdarenje senzora tlaka

Ispravnost rada diferencijalnih senzora tlaka Honeywell 26PCCFAGD i MPXV2010DP
provjerena je improviziranim U-manometrom koji se sastoji od stalka na koji je pri¢vrs¢ena
gumena cijev napunjena vodom i metar koji sluzi kao mjerilo za ocitavanje promjene visine
stupca vode u cijevi. Ulaz P1 oba dva senzora tlaka spojen je na jedan otvor gumene cijevi, a
sa vodom napunjena medicinska injekcija na drugi otvor. Cetiri elektriéna prikljutka oba
senzora spojena su lemilicom na Cetiri Zice flah kabla promjera 1,27 mm koje podnose
maksimalnu temperaturu od 105 °C i maksimalno napajanje napona od 300 V. Prvi i treci
elektriéni prikljucei spojeni su na dvije baterije ukupnog napona od 3,118 V koje sluze kao
kemijski izvora struje, a drugi i ¢etvrti prikljucci na uredaj za prikupljanje podataka PicoLog
TC-08.

Ulaz P2 senzora tlaka ostao je nespojen. Senzor tlaka Honeywell 26FCCFAGD je
osjetljiv mjerni pretvornik koji ima mjerni opseg +1,034 bar, Sto odgovara razlici tlakova od
+10 m stupca vode. Senzor MPXV2010DP posjeduje vecu osjetljivost i ima mjerni opseg od
+10 kPa.

3.3.3 Propusnost Celije za mjerenje

Ispitivanja su se provela u metalnoj ¢eliji oblozenoj izolacijskim materijalom (slika 20).
Ulaz P1 senzora tlaka Honeywell 26PCCFAG6D direktno je spojen na probuSeni gumeni Cep
¢elije, a ulaz P2 ostaje nespojen sto znaci da na rezultate mjerenja utjece promjena atmosferskog
tlaka i temperature u laboratoriju. Prvi i treéi elektri¢ni prikljucci senzora spojeni su na tri
baterije ukupnog napona od 4,66 V koje sluze kao kemijski izvor struje. Drugi i Cetvrti

elektri¢ni prikljuéci senzora spojeni su na uredaj za prikupljanje podataka PicoLog TC-08 koji
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izmjereni izlazni signal (napon) $alje na prijenosno ra¢unalo. Zice grija¢a spojene su na izvor

napajanje istosmjerne struje Siglent SPD3303s koji sluzi za kontrolu snage napajanja grijaca.

Slika 28 Sastavljena aparatura sa spojenom metalnom celijom

3.3.4 Uzorak

Mijerenje je provedeno sa 150,99 g uzorka kuhinjske soli.

Aparatura je spojena na nacin prikazan na slici 28. Metodom vaganja na odsip, metalna

¢elija napunjena je do vrha uzorkom i ¢epom dobro zatvorena.

Ispitivanja su se provela sa metalnom ¢elijom pod utjecajem uvjeta u laboratoriju i
izoliranom u kutiji od stiropora sa (slika 29a) i bez (slika 29b) samotnih plo¢a kao dodatni
izolacijski materijal. Stavljanjem celije u kutiju, Smanjuje se utjecaj atmosferskog tlaka i
temperature u laboratoriju na rezultate mjerenja. U stijenku c¢elije, naknadno je stavljen

termopar K-tipa za pracenje promjene temperature Celije uzrokovane tijekom pobude signala.
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a)

Slika 29 Prikaz metalne Celije u kutiji od stiropora a) sa i b) bez Samotnih ploca za izolaciju

40



4. Rezultati

4.1 Rad termopara

4.1.1 Staklena celija sa grija¢em debljine 0,2 mm

—— temperatura u celiji
— temperatura u stijenki Al-bloka

temperatura / °C

T T T T T T T T T T T T
0 10000 20000 30000 40000 50000 60000
vrijeme /s

Slika 30 Prikaz ovisnosti temperature uzorka soli o vremenu

Na slici 30 prikazana je ovisnost temperature uzorka kuhinjske soli o vremenu tijekom
pet razdoblja zagrijavanja/hladenja. Prvi je pik posljedica zagrijavanja staklene celije rukom
tijekom stavljanja u Al-blok oblozen izolacijskim materijalom, a ostali pikovi su nastali
napajanjem grijaca istosmjernom strujom uz razli¢itu snagu grijanja. Pikovi pokazuju da

pocetkom grijanja temperatura naglo raste, a prekidom grijanja naglo pada.

Drugi pik nastao je napajanjem grija¢a naponom od 4 V i strujom od 0,198 A u trajanju
od 3600 s, a nakon toga hladenjem zagrijanog uzorka (33,9 °C) na temperaturu okoline (oko 21
°C). Treci, Cetvrti i peti pikovi nastali su napajanjem grijaca razli¢itim snagama i nakon toga
hladenjem u trajanju od 9000 s. Treci pik nastao je napajanjem grijaca sa 75 % ukupne snage
drugog pika (3,464 V), Cetvrti pik sa 50 % snage (2,828 V) i peti pik sa 25 % snage (2 V).
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Takoder, na slici 30 dolazi do pojave tzv. offset temperature, termopar u stijenki Al-

bloka oblozenog izolacijskim materijalom pokazuje visu temperaturu od termopara u c¢eliji, a
razlika iznosi oko 0,22 °C.

—— temperatura u celiji
— temperatura u stijenki Al-bloka
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T T T T T T T T T 1

T T T T T
0 2000 4000 6000 8000 10000 12000 14000 16000
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Slika 31 Prikaz ovisnosti temperature o vremenu tijekom kratkih uzastopnih razdoblja zagrijavanja/hladenja
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Slika 32 Prikaz odziva kratkih uzastopnih grijanja uz napajanje od 4 V
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Na slici 31, prikazana je ovisnost temperature uzorka kuhinjske soli o vremenu tijekom
osam razdoblja kratkog uzastopnog zagrijavanja/hladenja pri uvjetima napajanja grijaca na
napon od 4 V. Vrijeme trajanje faze grijanja prvog pika je 15 s, drugog 25 s, tre¢eg 35 s, ¢etvrtog
50 s, petog 60 s, Sestog 70 s, sedmog 80 s, a osmog 10 s. Vrijeme trajanja faze hladenja je 1800
s za svaki pik.

Na slici 32 usporedeni su odzivi prvog, treCeg i petog pika (slika 31), nastalih
napajanjem iste snage, ali razli¢itog trajanja faze grijanja.

4.1.2 Staklena Celija sa grijacem debljine (0,6 mm

28
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Slika 33 Prikaz ovisnosti temperature o vremenu tijekom kratkim uzastopnim grijanjem-/ladenjem

Na slici 33 prikazana je ovisnost temperature o vremenu tijekom sedam razdoblja
kratkog uzastopnog zagrijavanja/hladenja. Prvi je pik posljedica zagrijavanja staklene celije
rukom tijekom spajanja c¢elije na uredaje i njenog stavljanje u Al-blok oblozen izolacijskim
materijalom. Sljedeca tri pikova nastala su napajanjem grijaca naponom od 2 V u trajanju od
30, 60 i 90 s. A zadnja tri pikova nastala su napajanjem grija¢a duplo manjom snagom od
prethodnih tri (1,414 V) i duplo duljeg trajanja (60, 120 i 180 s). Nakon prekida svake faze

grijanja, vrijeme trajanja faze hladenja je 1800 s.
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Slika 34 Prikaz odziva kratkih uzastopnih grijanja uz napajanje od 1,414 V

Na slici 34 usporedeni su odzivi petog i sedmog pika (slika 33), nastalih napajanjem iste

snage, ali razliitog trajanja faze grijanja.

4.2 Bazdarenje senzora tlaka

L 2__ izlazni signal senzora

0,9 1
0,6 1

0,3 1
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Slika 35 Prikaz bazdarenja senzora tlaka Honeywell 26FCCFA6D
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Na slici 35 prikazana je ovisnost promjene napona prouzro¢enog utiskivanjem zraka u
gumenu cijev sa medicinskom injekcijom o promjeni visine stupca vode. Spajanjem senzora
tlaka na dvije baterije sa ukupnim naponom od 3,118 V i sa uredajem za prikupljanje podataka,
ocitan je izlazni signal od -1,134 mV. Utiskivanjem zraka u gumenu cijev dolazi do porasta

signala, a vadenjem zraka do njegovog pada.

Tablica 1 Prikaz promjene izlaznog signala (napon) o promjeni visine stupca vode u U-manometru

Napon / mV Visina stupca vode / mm
-1,134 -112
0,039 19
0,287 47
0,604 87
0,946 116
1,323 153
1,209 144
1,041 132
0,665 88
0,438 64
0,276 46
0,084 26
-0,102 5
-0,191 -5
-0,391 -27
-0,535 -43
-0,669 -59
-0,830 -78
-0,996 -98
-0,142 0
0,136 32
-0,560 -46

45



150 +

100 +

50

Ah(H20) / mm
o
1

-50 4

-100 +

-150 . : . : . : . : . : . :
-1,5 -1,0 0,5 0,0 05 1,0 1,5

AU I mV

Slika 36 Prikaz ovisnosti promjene napona senzora o razlici visine stupca vode u U-manometru
U tablici 1 prikazana je ovisnost izlaznog signala (napon) utiskivanjem zraka
medicinskom injekcijom o visini stupca vode u gumenoj cijevi. Podaci u tablici 1 graficki su
prikazani na slici 36, a navedena ovisnost ponasa se linearno. Dobiveni pravac ima jednadzbu:
y = 109,58x + 14,86 (57)
odnosno:
Ah(H,0) = 109,58 AU + 14,86 (58)
te mu je R = 0,99941.
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4.3 Propusnost Celije za mjerenje
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Slika 37 Prikaz ovisnosti izlaznog signala (napon) o vremenu
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Slika 38 Prikaz zagrijavanja mjerne celije napajanjem naponalVil5V
Na slici 37 prikazana je ovisnost izlaznog signala (napon) snimljenog senzorom tlaka o

vremenu tijekom Cetiri razdoblja zagrijavanja/hladenja. Spajanjem senzora tlaka na tri baterije
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sa ukupnim naponom od 4,66 V i sa uredajem za prikupljanje podataka, o¢itan je izlazni signal
od 2,335 mV. Prvi je pik posljedica zagrijavanja metalne ¢elije rukom u trajanju od 45 s i nakon
toga hladenja uz ukljucenog klima uredaja u prostoriji. Nakon hladenja, kao posljedica
dodatnog pritiskivanja gumenog Cepa tijekom grijanja, izlazni signal poprimio je vrijednost od
2,425 mV. Ostali pikovi nastali su napajanjem grijaca istosmjernom strujom uz razli¢itu snagu
grijanja. Drugi pik nastao je napajanjem grijaca naponom od 0,1 V i strujom od 0,03 A u trajanju
od 60 s, tre¢i napajanjem cetiri puta vecom snagom (0,2 V) u trajanju od 60 s, a Cetvrti

napajanjem devet puta ve¢com snagom (0,3 V) u trajanju od 120 s.

Na slici 38 prikazano je zagrijavanje metalne celije napajanjem grijaca razlic¢itom
snagom grijanja u cetiri razdoblja zagrijavanja/hladenja. Prvi i tre¢i pikovi nastali su
napajanjem grijaca naponom od 1,5 V u trajanju od 60 i1 120 s, a drugi 1 tre¢i pikovi naponom

od 1V u trajanju od 60 i 120 s.

4.4 Ispitivanje uzorka kuhinjske soli

8 -

g

napon / mV

44 izlazni signal senzora

T T T T T T T T T T T T T 1
0 500 1000 1500 2000 2500 3000 3500

vrijeme / s
Slika 39 Prikaz ovisnosti izlaznog signala (napon) mjerenog u metalnoj celiji sa uzorkom o vremenu
Na slici 39 prikazana je ovisnost izlaznog signala (napon) mjerenog u metalnoj ¢eliji sa
uzorkom kuhinjske soli o vremenu tijekom pet razdoblja zagrijavanja/hladenja. U razdoblju od
prvih 500 s, nakon svakog pritiskivanja gumenog ¢epa sa spojenim senzorom tlaka doslo je do
nastanka pikova ¢iji se izlazni signal vrac¢a na poc¢etnu vrijednost napona od 0,325 mV. Prvi je
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pik posljedica zagrijavanja metalne ¢elije rukom, ponovnog pritiskivanja gumenog ¢epa u Celiju
I zatvaranja nastalih otvora u plastelinom zatvorenim rupicama celije kroz kojih su provucene
bakrene zice grijaca. Ostali pikovi nastali su napajanjem grijaca istosmjernom strujom Uz

razli¢itu snagu i razdoblje trajanja grijanja.

Drugi pik nastao je napajanjem grijaca naponom od 1 V i strujom od 0,336 A u trajanju
od 60 s. Treci i ¢etvrti pikovi nastali su napajanjem ¢etiri puta ve¢om snagom (2 V) od drugog
pika u trajanju od 60 i 120 s, a peti pik napajanjem devet puta veCcom snagom od drugog pika
(3 V) u trajanju od 180 s. Zbog lakse preglednosti izmjerenih podataka, na slici 40 prikazani su
uvecani odzivi pikova nastalih napajanjem grija¢a istosmjernom struyjom u razdoblju

zagrijavanja/hladenja.

6,8 - . —
izlazni signal senzora
66 —— drugi pik - napon 1V
a treci pik - napon 2 V
—— cetvrti pik - napon 2 V
6.4 — peti pik - napon 3V
6,2
>
S
= 60
o
[oX
5
S 584
5,6
5,4
5.2 T T T T T T T T T
1500 2000 2500 3000 3500
vrijeme /s

Slika 40 Uvecani prikaz odziva drugog (crveno), treceg (plavo), Cetvrtog (rozo) i petog (zeleno) pika iz slike 39
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Slika 41 Prikaz mjerenja provedenog u metalnoj Celiji smjestenoj u kutiji od stiropora

Na slici 41 prikazana je ovisnost izlaznog signala (napona) o vremenu tijekom cetiri
razdoblja zagrijavanja/hladenja, mjerenih u metalnoj ¢eliji napunjenoj s uzorkom kuhinjske soli
i stavljeno u kutiju od stiropora zbog bolje izolacije. Nakon spajanja senzora tlaka na tri baterije
sa ukupnim naponom od 4,66 V, oc€itan je izlazni signal od 0,348 mV. Prvi je pik nastao
napajanjem grijaca naponom od 2,445 V 1 strujom od 0,828 A u trajanju od 50 s, drugi pik sa
35 % vecéom snagom (2,828 V) od prvog pika u trajanju od 60 s, tre¢i pik sa 68 % vecom
snagom (2,954 V) u trajanju od 90 s, a Cetvrti sa 38% ukupne snage prvog pika (1,5 V).
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42 Prikaz ovisnosti izlaznog signala senzora i promjene temperature Al-bloka o vremenu i snazi grijanja
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Slika 43 Prikaz promjene temperature stijenke Celije i promjene izlaznog signala
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Na slici 42 i 43 prikazana je ovisnost izlaznog signala senzora tlaka, mjerenog u
metalnoj ¢eliji sa uzorkom kuhinjske soli i stavljenoj u kutiju od stiropora uz dodatak samotnih
plocam, i temperature u stijenki Al-bloka oblozenog izolacijskim materijalom o vremenu
tijekom Cetiri razdoblja zagrijavanja/hladenja. Prikazano je da po¢etkom svake faze grijanja
dolazi do porasta izlaznog signala i temperature u Al-bloku. Na slici 43 prikazano je Cetiri
razdoblja zagrijavanja/hladenja uzrokovano napajanjem grijaca istosmjernom strujom. Prvi i
drugi pikovi nastali su napajanjem naponom od 2,998 i 3 V i strujom od 1,017 A u trajanju od

480 s. A Treéi i Cetvrti pikovi nastali su napajanjem naponom od 3 i 2 V u trajanju od 60 s.

0,7 1

—— 2.pik - grijanje 480 s
—— 3.pik - grijanje 60 s

0,6 -
05 -
04 -

0,3 1

napon / mV

0,2 1

0,1+

0,0 1

—T - T - T T T T T 1 T 1T T T T
0 200 400 600 800 1000 1200 1400 1600 1800

vrijeme /' s

Slika 44 Prikaz odziva drugog (crno) i trec¢eg (crveno) pika
Na slici 44 prikazani su odzivi pikova izmjerenih napajanjem istom snagom i razli¢itom

vremenu trajanja grijanja. Pikovi se medusobno preklapaju, a nastali su napajanjem od 3 V pri
trajanju grijanja od 60 i 480 s.
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Slika 45 Prikaz promjene signala i temperature stijenke Al-bolka

Naslici 45 prikazano je da se poc¢etkom faze grijanja dobiva linearno ponasanje izlaznog
signala s vremenom, koje nakon odredenog vremena prelazi u eksponencijalni oblik. Tijekom
linearnog odziva temperatura stijenke je konstantna, a pocetkom odstupanja od linearnosti
temperatura stijenke Al-bloka raste. Na slikama 46-53 uvecano je ponasanje izlaznog signala
prije (derivacija slijeva) i nakon (derivacija zdesna) grijanja. Odzivi pikova na slikama

prikazuju linearno ponaSanje.
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Slika 46 Uvecan signala prije zagrijavanja za izradu prvog pika
Equation y=a+b*
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Slika 47 Uvecan odziv prvog pika
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Slika 48 Uvecani signal prije zagrijavanja za izradu drugog pika
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Slika 49 Uvecéan odziv drugog pika
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Slika 50 Uvecani signal prije zagrijavanja za izradu treceg pika
0,14 ~
- Equation y=a+b*x
Weight No Weighting
0,12 Residual Sum  1,3291E-5
of Squares
) Pearson's r 0,9999
Adj. R-Square 0,9998
0,10 4 Value  Standard Erro
J napon Intercept 0,00842 1,24172E-4
napon Slope 0,00398 7,3827E-6
0,08 4
0,06 -
0,04 -
0’02 7 . . .
] izlazni signal senzora
—— pravac
0,00
T T T T T T T T T T T T T
0 5 10 15 20 25 30
vrijeme /' s

Slika 51 Uvecan odziv treceg pika
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Slika 52 Uvecani signal prije zagrijavanja za izradu cetvrtog pika
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Slika 53 Uvecan odziv cetvrtog pika
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4.5 Metoda proracuna

Primjer procjene toplinskog kapaciteta NaCl na temelju izmjerenog linearnog dijela
odziva mjernog pretvornika diferencijalnog tlaka tijekom pulsa grijanja konstantnom snagom
od 1.351 W.

U linearnom dijelu odziva ispitivanog sustava na puls grijanja konstantnom snagom od

U? (2,000 V)? (59)
= =1351W
Ryrijaz 2,946 Q

Pgrijaé =

koji je odreden u vremenu od ukljucenja grijaca do 30 sekundi, odredena je brzina promjene
napona mjernog pretvornika tlaka AU/At od 0,00383 mV s®. Ovaj podatak odgovara
koeficijentu smjera pravca na slici 49. Iz staticke karakteristike mjernog pretvornika tlaka

odredene uz pobudu od 3.118 V, odredeno je Ap/AU od 1072 Pa mV1, a uz pobudu od 4.66 V

vrijedi:
Ap 3,118V (60)
— =1072P -1 =717 P -1
AU 0 amV 1667 amV
Promjena tlaka koja izaziva promjenu napona senzora tlaka od 0.00383 mV s iznosi:
Ap Ap AU 4 1 1 (61)
AU AL 717 PamV 0,00383mV s =2,75Pas

Uz tlak zraka u mjernoj ¢eliji od 749.0 mmHg = 749.0 torr - 133.322 Pa torr! = 99858 Pa,
promijena tlaka od 2.75 Pa s posljedica je promjene temperature od:

ar= 2P _Z75PasT (27315 + 24,00)K = 81710 kst 0D
" Peewe V0T 09858Pa T TR T ’

U linearnom dijelu porasta tlaka (i temperature) vrijedi:

dT (63)
m:cy: E = Pgrija(: = 1,351 w

te je:

L . dr (64)
[m(NaCl) - cp(NaCl) + m(grijac) - cp(gn]ac)] i Pyrijac

Ako se zanemari doprinos grijaca, tada je:

P i 1,351 W 65
[m(NacD) - ¢, (NaCD)] = = = 817 103 K5t 105/ K™ o
E )

odnosno ¢, (NaCl) = 165 J K™/ 0,15099 kg = 1095 J kg K%, §to je 28% vise od tabli¢nog
podatka od 853 J kgt K.
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5. Rasprava

5.1 Rad termopara
Prva izvedba mjerne ¢elije bila je staklena bocica s probuSenom rupicom na dnu kroz
koju je provucena bakrena Zica za napajanje otporni¢ke Kanthal® zice (grijac) i K-tip termopar

za mjerenje temperature u ¢eliji. Grlo staklene bocice zatvoreno je gumenim ¢epom.

Prije samog mjerenja, potrebno je provjeriti ispravnost rada termopara. Mjerna ¢elija sa
debljinom grijaca 0,20 mm, napunjena je uzorkom kuhinjske soli, mase 73,14 g. Na slici 30,
dan je primjer ispitivanja rada termopara u staklenoj bocici napunjenoj uzorkom i dodatno
stavljene u Al-blok zbog stabilizacije temperature. Puls konstantne struje/napona zagrijava
otpornicku Zicu koja zagrijava ispitivani uzorak te dolazi do povecanja temperature uzorka i
zraka u mjernoj ¢eliji. Svakim zagrijavanjem uzorka dolazi i do odredenog porasta temperature
stjenke Al-bloka, to viSe §to je veca koli¢ina topline oslobodena tijekom zagrijavanja. Zbog
nacina priprave termopara K-tipa za mjerenje (rezanje zice i mehanic¢ko spajanje), dolazi do
pojave tzv. offseta temperature gdje pripravljeni termoparovi ne pokazuju istu temperaturu (tj.
ne daju isti termonapon) pri istoj temperaturi. Zato je temperatura Al-bloka visa od temperature
koju pokazuje termopar u ¢eliji, $to je posebice dobro vidljivo tijekom 50000-60000 sekundi.
Na slici 31 i 32, dan je primjer ispitivanja uzorka kuhinjske soli pri pulsu grijanja od 4.000 V i
razli¢itom vremenu trajanja zagrijavanja. Usporedbom odziva nastalih pri razli¢itom vremenu
zagrijavanja, moze se vidjeti da dolazi do preklapanja odziva nakon uklju€enja grijaca (slika
32, odziv je translatiran u ishodiste). Prestankom pulsa grijanja zapocinje hladenje, ali ne dolazi
do brzog/naglog pada temperature, ve¢ se temperatura nekoliko sekundi zadrzi na najvecoj

zagrijanoj vrijednosti $to ukazuje na slozeni odziv/dinamiku ovog sustava.

Grijac izveden od Kanthal zice debljine 0,2 mm je mekan 1 lako se deformira zbog Cega
je uporabljena nova mjerna Celija sa debljinom zice grijaca od 0,60 mm. Nova je celija
napunjena uzorkom kuhinjske soli mase 75,39 g. Na slici 33 i 34, dan je primjer ispitivanja
uzorka u mjernoj ¢eliji sa debljim grijacem pri pulsu napajanja od 2.000 V u vremenu trajanja
zagrijavanja od 30 s, 60 s i 90 s te pri naponu od 1.414 V u trajanju od 60 s, 120 s i 180 s
(dvostruko manja snaga grijanja i dvostruko trajanje grijanja). Odziv sustava (porast
temperature) nastao pri razli¢itom vremenu zagrijavanja, lakse je usporediti nakon translacije u

ishodiste (slika 34), te je vidljiva dobra ponovljivost mjerenja. Zamjenom debljine otpornicke
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zice, vrhovi odziva su ostriji, no prestankom pulsa grijanja i pocetkom hladenja takoder ne

dolazi do trenuta¢nog/ostrog pada mjerene temperature.

5.2 Bazdarenje senzora tlaka

Sva mjerenja u ovom radu napravljena su sa mjernim pretvornikom Honeywell
26FCCFAG6D. Honeywell 26FCCFAGD je diferencijalni senzor tlaka (sa dva ulaza) koji
pretvara razliku tlaka u naponski signal biljezen na prijenosnom racunalu. Zbog velikog
mjernog opsega senzora (£1,034 bar, Sto odgovara razlici tlakova od £10 m stupca vode) 1 posto
diferencijalni senzor tlaka MPXV2010DP manjeg mjernog opsega (£10 kPa). Senzor
MPXV2010DP male je dimenzije i na istoj strani posjeduje dva ulaza malog promjera. Zbog
poteSko¢a oko bazdarenja i spajanja sa ostatkom aparature nije koriSten pri ostalim
ispitivanjima. Takoder se pokazalo da uz istu razliku napona daje signal usporediv sa senzorom
Honeywell 26FCCFA6D (signal nije deset puta veci, Sto se oc¢ekivalo zbog manjeg mjernog

raspona).

Prije samog mjerenja, potrebno je provjeriti ispravnost rada senzora tlaka. Na slici 35,
dan je primjer promjene mjerenog naponskog signala uz povecanje napajanog napona,
uzrokovane utiskivanjem ili vadenjem zraka pomoc¢u medicinske injekcije iz U-manometra,
odnosno gumene cijevi napunjene vodom. Promjenom koli¢ine zraka u cijevi, dolazi do
promjene tlaka u cijevi §to uzrokuje promjenu visine stupca vode. Pri svim elektricnim
mjerenjima, u ovom slucaju pri mjerenju naponskog signala, neizbjezno dolazi do pojave Suma
odnosno do slu¢ajnih odstupanja od stvarne vrijednosti mjerenog signala. Ako je mjereni signal
vrlo malen, odnos signala i Suma je vrlo nepovoljan i Sum predstavlja ozbiljan problem.
Spajanjem senzora tlaka na dvije baterije sa ukupnim naponom od 3.188 V, postignuto je
smanjenje Suma koji se javljao uporabom laboratorijskog izvora. Baterije sluze kao kemijski
izvor struje te se ne javljaju problemi sa vrlo malim fluktuacijama napona kao kod AC/DC
ispravljaca. Na slici 36, dana je ovisnost visine stupca vode o dobivenom naponskom signalu
napajanjem senzora kemijskim izvorom struje. Prikazani odnos je linearan, a zbog preciznosti

odredivanja visine stupca vode, odstupanje podataka od dobivenog pravca su vrlo malena.
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5.3 Propusnost Celije za mjerenje

Mjerna ¢elija je aluminijski (Al) blok oblozen izolacijskim materijalom sa dvjema
rupicama na boc¢noj strani kroz koje je provucena bakrena Zica za napajanje otpornicke
Kanthal® Zzice (grija¢). Gornja, otvorena strana Al-bloka zatvorena je ¢epom sa rupicom kroz

koju je direktno spojen jedan ulaz diferencijalnog senzora tlaka Honeywell 26FCCFAGD.

Prije samog mjerenja, potrebno je provijeriti nepropusnost mjerne ¢elije (Al-blok bez
uzorka). Na slici 37 i 38, dani su primjeri ispitivanja propusnosti praznog Al-bloka. Promjenom
temperature zraka u bloku (uz konstantni volumen mjerne éelije), dolazi do promjene njegovog
tlaka Sto uzrokuje promjenu mjerenog naponskog signala senzora biljezenog na prijenosnom
racunalu. Zagrijavanje zraka u ¢eliji ocituje se naglim porastom naponskog signala senzora, a
hladenje njegovim naglim padom. Iz dobivenih krivulja na slikama moze se zakljuciti da
metalna ¢elija ne propusta i da su svi otvori na bloku dobro zatvoreni. Pri istom trajanju pulsa

pobude, snaga grijaca raste sa kvadratom napona, $to je vidljivo na slici 37.

5.4 Ispitivanje uzorka kuhinjske soli

Mjerna ¢elija napunjena je do vrha sa uzorkom kuhinjske soli, mase 150,99 g. Na slici
39 40, dani su primjeri ispitivanja propusnosti Al-bloka napunjenog do vrha sa uzorkom sitne
kuhinjske soli. MoZe se vidjeti da je na pocetku mjerenja doslo do propustanja celije zbog cega
je potrebno provijeriti sve otvore na Al-bloku. Nakon ponovnog zatvaranja nastalog otvora
(otvor u rupici sa bocne strane Al-bloka zatvorene plastelinom, nastao pomicanjem bakrene
zZice), zagrijavanjem naponski signal senzora raste, a hladenjem pocinje padati. Daljnji pad
naponskog signala moZze se pripisati razlici temperature uzorka i stijenke Celije te utjecaju
promjene atmosferskog tlaka 1 temperature u laboratoriju. Na slici 40, moZe se vidjeti da sa
ve¢im povecanjem temperature, dolazi do veceg povecanja naponskog signala, a pri hladenju

brzeg pada.

Kako bi se smanjio utjecaj okoline na rezultate mjerenja, mjerna ¢elija smjesStena je u
kutiju od stiropora koja sluzi za njenu izolaciju 1 daje donekle kontroliranu okolinu. Daljnje
smanjenje fluktuacija temperature na rezultate mjerenja postignuto je dodatkom drugog
izolacijskog materijala (Samotne ploce velike mase povecavaju toplinski kapacitet i smanjuju
fluktuacije temperature). Na slici 41 i 42, dani su primjeri ispitivanja propusnosti Al-bloka u

kutiji sa i bez dodatne izolacije Samotnim plo¢ama. Usporedbom dobivenih krivulja, rezultati
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ukazuju da je stabilnost uvjeta okoline bolja sa dodatnom izolacijom te su se daljnja ispitivanja

provela u mjernoj ¢eliji stavljenoj u kutiju od stiropora uz dodatnu izolaciju Samotnim plo¢ama.

Na slici 43 1 44, dan je primjer ispitivanja uzorka kuhinjske soli pri 3 V i razlicitom
vremenu trajanja zagrijavanja. Moze se vidjeti da svakim povecanjem temperature
(zagrijavanjem) raste naponski signal te dolazi i do povecanja temperature stijenke Al-bloka.
Hladenjem dolazi do pada mjerenog naponskog signala i nakon nekog vremena do pada
temperature stijenke Al-bloka. Takva promjena temperature ukazuje da dolazi do prijenosa
topline sa uzorka na stijenku ¢elije. Usporedbom odziva (slika 44) nastalih grijanjem u trajanju
od 60 s i 480 s, moze se vidjeti da dolazi do preklapanja odziva nakon ukljucenja grijaca.
Takoder se moze vidjeti da nastali odzivi/dinamika procesa na skokomi¢nu promjenu odgovara
procesu prvog reda. Na slici 45, dan je uvecan primjer odziva mjerenog sustava nakon
ukljucenja grijata. Moze se vidjeti da je nakon ukljucenja grijaca odziv u trajanju od 30 s
linearan, a nakon toga prelazi u eksponencijalni oblik. Linearnost odziva tijekom 30-tak sekundi

pulsa grijanja moze se objasniti preko bilance topline za ispitivani uzorak soli u Al-bloku:

AKUMULACIJA = ULAZ — 1ZLAZ + GENERACIJA

dT U2 (66)

m-c, ——=a- (T — Ty- +
4 dt ( uzorka Al blok) Rgrijaéa

Toplina generirana na grijatu (konstantna snaga grijaca tijekom vremena) u potpunosti je
akumulirana u samom uzorku kuhinjske soli (1 Kanthal grija¢u) te nema ulaznog 1 izlaznog
¢lana (jo§ nema prijelaza topline sa uzorka na Al-blok). Toplina prelazi iz grijaca na uzorak
kroz koji se toplina $iri spontano sa mjesta viSe temperature na mjesto niZze temperature. Nakon
odredenog vremena, toplina sa uzorka prelazi na stjenku Al-bloka. Sada uz sam ¢lan
akumulacije topline (muzorka * Cpuzorka ' dT/dt) i ¢lan generacije topline (U2 /Pgrijaéa),
javlja se i ¢lan izmjene topline s okolinom uzorka, tj Al-blokom. RjeSavanjem ovakve
diferencijalne jednadzbe dobije se eksponencijalna ovisnost temperature u vremenu (tijekom

zagrijavanja i tijekom hladenja, po prestanku pulsa grijanja konstantnom snagom).

Na slikama 46-53, dani su odzivi mjerenog signala prije i nakon ukljuéenja grijaca.
Moze se vidjeti da nakon svakog hladenja ne dolazi do stabilizacije naponskog signala, ve¢
signal polako pada $to ukazuje da ¢elija propusta zrak. Iz tog razloga, ponasanje naponskog
signala prije grijanja potrebno je opisati kao derivaciju slijeva, a nakon pocetka grijanja sa
derivacijom zdesna. Da bi se sprijecilo daljnje propustanje Al-bloka, potrebno je provjeriti sve

otvore na bloku 1 zamijeniti plastelin sa vru¢im ljepilom koje je elasticno, te bolje brtvi. A zbog
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daljnjeg smanjenja utjecaja fluktuacija temperature okoline i posebice promjena atmosferskog
tlaka na rezultate mjerenja, potrebno je dodati drugu (praznu, referentnu) aluminijsku ¢éeliju.
Senzor diferencijalnog tlaka izmedu radne i referentne Celije na taj nacin ostvaruje stabilniji
rad, jer je mjereni signal razlika tlaka izmedu dvije Celije istih svojstava na koju jednako utjece

promjena temperature u okolini.
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6. Zakljucak

Sastavljena je 1 ispitana jednostavna i jeftina aparatura za odredivanje toplinskog
kapaciteta praskastih uzoraka. Ispitivanja su se provela na elektri¢ki nevodljivom uzorku sitne
kuhinjske soli, a promjene temperature uzorka u mjernoj ¢eliji odredene su diferencijalnim
senzorom tlaka. Zbog relativno dobre toplinske vodljivosti mjerenog uzorka, sustav se moze
opisati kao proces prvog reda. Dobiven odziv sastoji se od linearnog dijela koji nakon
odredenog vremena prelazi u eksponencijalni. Linearni dio odziva odgovara vremenu
zagrijavanja grijaca tijekom kojeg toplina prelazi iz grijaca na uzorak, te nema prijelaza topline
sa uzorka na metalnu stjenku celije. Pocetak eksponencijalnog odziva posljedica je gubitka

topline iz uzorka na mjernu ¢éeliju $to odgovara modelu:

UZ

m- ¢y, === & (Tuzorka — Tar-piox) +
Pdt uzorka ° Rgrijaéa

U daljnjem radu potrebno je usavrsiti na¢in punjenja i brtvljenja mjerne ¢elije, te dodati mjerni
pretvornik apsolutnog tlaka, dodati referentnu celiju, termostatirati radnu i referentnu celiju,

procijeniti gubitak topline u okolinu i dodati mjerno osjetilo temperature uzorka.
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7. Popis oznaka

Q toplina, J

C toplinski kapacitet, J K

T temperatura, K

U unutarnja energija, J

p tlak, Pa

Y, volumen, m?

c specifi¢ni toplinski kapacitet, J kg™ K*

m masa, kg

M molarna masa, kg mol™*

Cnm molarni toplinski kapacitet, J mol™? K
koli¢ina tvari, mol

R univerzalna plinska konstanta, 8.314 J mol? K

y adijabatska konstanta

Na Avogardova konstanta, 6.022 -10% mol*

ks Boltzmannova konstanta, 1.380 -102® J K™!

N broj atoma

hw energija fotona, J

® frekvencija, s

G5} Debyeva temperatura, K

ATac amplituda temperaturne oscilacije, K

A toplinska vodljivost, W m* K1

q gustoca toplinskog toka, W m™

S, A povrSina, m

t vrijeme, s

Ax duljina vodi¢a, m

Xv koli¢ina gibanja, tvari ili energije, N s m, kg m=2ili J m3

14 protok, m?s*

Vr generirana koli¢ina X (nestajanje ili nastajanje koli¢ine X)

I debljina tijela, m

r polumjer, m

a toplinska difuzivnost, m? s
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bezdimenzijska temperatura
Besselova funkcija nultog reda
Besselova funkcija prvog reda
Biotova znacajka

Fuorierova znacajka
konstanta

bezdimenzijski polozaj
entalpija, J kg

brzina strujanja fluida, m s
gustoéa, kg m

dinamicka viskoznost, Pa s

Reynoldsova znacajka

Stefan-Boltzmannova konstanta, 5.77 - 108 W m2 K*

koeficijent zracenja
vremenska konstanta procesa
staticka osjetljivost procesa
izlazna veliCina

ulazna veli¢ina

iznos pobude

koeficijent prigusenja
integracijska brzina

mrtvo vrijeme, s
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