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Sazetak

U danas$nje vrijeme eksponencijalnog razvoja tehnologije i u€estalog
rada na raCunalu, prekomjerno sjedenje predstavlja veliki problem za
zdravlje Covjeka. Stolice sa senzorima bit e u sve vecoj upotrebi, Sto se
u kombinaciji s Internetom stvari moze dobro iskoristiti u pracenju navika
i zdravlja korisnika. Senzori implementirani u namjestaj za sjedenje jedan
su od nacina pracenja navika sjedenja i ublazavanja negativnih
posljedica loSeg sjedenja. U ovom radu analiziran je dio svjetskih
istrazivanja koji obuhvacaju izradu i primjenu senzora tlaka od
karboniziranih biomaterijala. lako je teziSte stavljeno na senzore koji
imaju potencijal ugradnje u namjestaj za sjedenje, rezultati nisu dali
trazene odgovore, ali su dali pregled senzora bio-porijekla koji se uz
dodatna istraZivanja vjerojatno mogu prilagoditi trazenoj namjeni.

Summary

In today's time of exponential development of technology and frequent work on
the computer, excessive sitting is a big problem for human health. Chairs with
sensors will be increasingly used, which in combination with the Internet of
Things can be put to good use in monitoring the habits and health of users.
Sensors implemented in seating furniture are one way of monitoring sitting habits
and mitigating the negative consequences of poor sitting. In this paper, part of
the world's research is analyzed, which includes the production and application
of pressure sensors from carbonized biomaterials. Although the focus was
placed on sensors that have the potential to be installed in seating furniture, the
results did not provide the desired answers, but they did provide an overview of
sensors of bio-origin that, with additional research, can probably be adapted to
the required purpose.
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1. UvOD 1

1. UVOD

Vrijeme je eksponencijalnog razvoja tehnologije i Cestog rada na racunalu, gdje
prekomjerno sjedenje predstavlja veliki problem za zdravlje Covjeka. Stolice sa
senzorima bit ¢e u sve vecoj upotrebi, Sto se u kombinaciji s Internetom stvari moze
dobro iskoristiti u pracenju navika i zdravlja korisnika, a time i prevenciji potencijalnih
oboljenja. U ovome radu paznja je usmjerena na senzore koji imaju potencijal ugradnje
u namjesStaj za sjedenje (ili druge vrste namjeStaja) sa svrhom pracenja nacina
sjedenja na principu detektiranja tlakova.

Piezootpornicki (piezorezistivni) senzori tlaka i uredaji za pohranu energije
privukli su veliki interes znanstvenika u danasnje vrijeme eksponencijalnog
tehnoloSkog razvoja. Njihova potencijalna primjena prisutna je u razvoju najnovijih
tehnologija kao $to je nosiva elektronika ili inteligentni sustavi poput robotskih senzora,
elektroniCke koze, sustava za pracenje kretanja ili pracenje fizioloskih informacija
ljudskog organizma.

Lagani i elasticni karbonski materijali zahvaljuju¢i svojim izvanrednim
svojstvima predstavljaju jednog od najvaznijih kandidata za razvoj visokoucinkovitih
fleksibilnih senzora. Posljednjih nekoliko godina, niz karbonskih materijala niske
gustoce i visoke poroznosti sintetizirano je iz nanougljika, kao Sto su npr. grafen,
grafen-oksid, ugljicne nanocijevi (CNT, carbon nanotubes) ili njihovi kompoziti. Tako
dobiveni uglji€ni materijali pokazuju dobra mehani¢ka svojstva $to podrazumijeva
elastiCnost, a uz to su izuzetnih elektricnih svojstava te su kao takvi pogodni za izradu
senzora u sve zastupljenijoj tzv. nosivoj tehnologiji. Unato€ tome, oni su neobnoviljivi,
a proces njihove proizvodnje je skup i kompleksan (Chen i dr., 2020).

lz tog razloga, znanstvenici Sirom svijeta posvetili su se pronalasku
odgovarajuc¢eg materijala koji bi dostojno zamijenio prethodno spomenute, skupe i
neobnovljive materijale. S obzirom da je u potrazi za idealnim materijalom naglasak
na prirodno obnovljivim, ekoloSkim i jeftinim materijalima, u srediStu istrazivanja
pronasla se ugljikom bogata karbonizirana biomasa.

Slika 1. Prikaz robota s robotickom kozom
Izvor: Wang i dr., 2017.
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1. UvOD 2

1.1. SENZORI

Rije€C senzor izvedena je iz latinske rijeCi “sensus” Sto znaci osjet ili osjeCanje.
Senzor je pretvornik ili mjerno osjetilo koje predstavlja dio mjernog sustava koji je u
izravhom dodiru s mjerenom veliCinom i daje izlazni signal ovisan o njezinu iznosu
(slika 2). Funkcija senzora je pretvaranje mjerenih fizikalnih veli¢ina (npr. tlak,
temperatura, vlaznost zraka...) u signal pogodan za daljnju obradu. Vecina senzora
pretvara mjerenu veli€inu u elektri¢ki mjerljiv signal (Joki¢, 2019).

izlazni signal

ulazni signal
7 _
N

Slika 2. Shematski prikaz funkcioniranja senzora
Izvor: Joki¢, 2019

Uporaba senzora Siroko je rasprostranjena i mozemo ih susresti u gotovo svim
podrucjima ljudskog Zivota. S obzirom na brzi razvoj tehnologije i sve vecu
zastupljenost senzora, tezi se pronalasku jeftinih materijala i postupaka za njihovu
izradu.

U ovom radu analizirani su senzori tlaka koji funkcioniraju na principu
piezootpornitkog ucinka. Senzori tlaka mogu sluziti za mjerenje tlakova u plinovima i
tekuc¢inama. Takoder sluZe i za mjerenje tlaénog opterecenja u krutim materijalima te
je takva vrsta tlacnih senzora prikazana u ovom radu. Kada je rije€¢ o mjerenju tlaka
postoji nekoliko mjernih nacela, medutim, u praksi prevladavaju dva: piezoelektri¢no i
piezootporniCko. Piezoelektricno mjerenje zasniva se na kristalu koji proizvodi
elektricni naboj proporcionalan tlaku koji djeluje na njega. S druge strane,
piezootporniCko mjerenje podrazumijeva Wheatstoneov most, koji se pod tlakom
isteze pri ¢emu se mijenja elektricni otpor odnosno vodljivost struje. Senzori
prouCavani u ovom radu zasnivaju se na principu piezootpornickog ucinka.
Piezootporni¢ki u€inak podrazumijeva promjenu elektricnog otpora materijala (npr.
poluvodica ili metala) pod utjecajem mehani¢kog opterecenja (slika 3).

Sila

AN

Metalne "
ploce Piezootpornicki materijal

4

Sila

Slika 3. Shematski prikaz piezootpornickog materijala
Izvor: Web 1.
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1. UvOD 3

Promjena otpora javlja se zbog promjene u geometriji i elektricnoj vodljivosti
materijala. Za razliku od piezoelektricnog ucinka, piezootpornicki u€inak uzrokuje
promjenu samo elektricnog otpora, ali ne i elektrichog potencijala (Bolf, 2019).

1.2. PROCES KARBONIZACIJE

Karbonizacija podrazumijeva proces pouglienjivanja odnosno pirolitiCku
reakciju kojom organska tvar prelazi u uglien. Proces moze biti brz ili polagan.
Polagana karbonizacija karakteristiCnha je za procese koji se odvijaju u prirodi gdje
organska tvar bez prisustva kisika polaganim procesom prelazi u ugljik (web 1). S
druge strane, postoji i brzi proces karbonizacije kod kojega ljudskim utjecajem
odredeni organski materijal zagrijavanjem na visokoj temperaturi u atmosferi s malo ili
bez kisika pretvaramo u materijal sa znatno ve¢om koliCinom ugljika. Osim visokog
udjela ugljika koji utjeCe na elektrichu vodljivost, materijal dobiven karbonizacijom
karakterizira i poroznost, lako rasprsivanje, niska reaktivnost, mogucnost recikliranja
te jednostavan i jeftin postupak izrade (Bartolli i dr., 2019).

BIOCHAR

ULAZNI MATERIJAL PROCES IZLAZNI MATERIJAL

> <><>

BIOUGLJEN
ORGANSKA BIOMASA

KONVEKCIJSKI ILI MIKROVALNI
REAKTOR PIROLIZE

s

TOPLINA | EL. ENERGIJA

Slika 4. Proces karbonizacije organske biomase
Izvor: Web 2.

Slika 4 prikazuje tipicni proces karbonizacije kojem prethodi priprema organske
biomase koja se sastoji od suSenja i mljevenja. Produkti procesa karbonizacije
biomase mogu biti biougljen, bioplin, bioulje te toplina i elektriCnha struja. Osjetljivi
dijelovi senzora tlaka analiziranih u ovom radu izradeni su od karboniziranog
materijala organskog porijekla, odnosno biougljena.
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2. CILJ ISTRAZIVANJA 4

2. CILJ ISTRAZIVANJA

Kompozitni senzori tlaka na bazi ugljika pokazali su se kao odli¢no sredstvo za
mjerenje tlaka koje funkcionira na principu piezootpornickog ucinka. Provedena su
istrazivanja materijala na bazi karboniziranih komponenti bioloSkog porijekla te su
razvijeni kompozitni senzori od razli€itih materijala. Svaki od njih pokazao je razli€ita
negativna i pozitivha svojstva. Unato¢ velikom potencijalu, takvi senzori jo$ uvijek nisu
dovoljno istrazeni te postoji puno prostora za njihovo unaprjedenje.

Da bi se proizveo visoko kvalitetni senzor ovog tipa, potrebno je osmisliti
kompozitni materijal koji ¢e biti izrazito osjetljiv, dugotrajan te stabilan u razli€itim
uvjetima. Na funkcioniranje ovakvog tipa senzora mogu utjecati brojni Cimbenici
materijala kao $to su elektricna vodljivost, mehanicka svojstva, postojanost u razli€itim
uvjetima te raspon osjetljivosti na tlak.

Cilj ovog rada je prouciti razliCite tipove postojecih senzora tlaka izradenih od
karboniziranih komponenti dobivenih iz biomase, s naglaskom na senzore koji imaju
potencijal ugradnje u namjestaj za sjedenje (ili druge vrste namjestaja) sa svrhom
pra¢enja nacina sjedenja na principu detektiranja tlakova.

Nakon analize njihovih svojstava, potrebno ih je usporediti te im ustanoviti
prednosti i nedostatke. Dobiveni podaci moci ¢e posluziti kao temelj za daljnji razvoj i
unaprjedenje senzora tlaka izradenih od karboniziranih komponenti.
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3. MATERIJALI | METODE ISTRAZIVANJA

S obzirom da senzori tlaka izradeni od karboniziranih segmenata jos uvijek nisu
dovoljno prouceni, provedena je analiza dosadasnijih istrazivanja predmetnih senzora
te su medusobno usporedena njihova svojstva.

Podaci za pisanje ovog rada prikupljeni su iz radova vezanih uz ovu tematiku,
pronadenih u bazama podataka znanstvenih ¢lanaka otvorenog pristupa.

Senzori tlaka, naro€ito oni izradeni od prirodnih materijala, obuhvacaju vise
podrucja znanosti. Zbog toga je bilo potrebno analizirati baze znanstvenih ¢lanaka iz
podrucja tehnic¢kih i biotehni¢kih znanosti, biomedicine i zdravstva te prirodnih
znanosti.

Analizirane baze izdavaca znanstvenih ¢asopisa:

a) |IEEE Explore

b) MDPI

c) Wiley

d) ACS Publications
e) Springer

f) SAGE Journals
g) Royal Society of Chemistry
h) Bentham Open
i) ScienceDirect
j) Google Scholar i
k) ResearchGate.

Klju€ne rijeCi koje su koriStene prilikom pretrazivanja baza podataka su:

1) biochar pressure sensor (senzor tlaka od biougljena) i
2) carbonized pressure sensor (karbonizirani senzor tlaka).

Prilikom analize baza podataka, birani su radovi koji su se odnosili na senzore
izradene od karboniziranih organskih materijala. S obzirom da se dosta takvih radova
odnosilo isklju€ivo na vlaCna naprezanja, glavni kriterij za eliminaciju bio je odabrati
Clanke koji se odnose na senzore tlaka.

Pronadeno je 16 cjelovitih znanstvenih ¢lanaka, od kojih je detaljnijim odabirom
isklju€eno njih sedam zbog ponavljanja materijala koristenih za izradu senzora, da bi
za potrebe pisanja ovog rada iskoristeno devet (9) ¢lanaka.
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4. REZULTATI ISTRAZIVANJA

U ovom poglavlju analizirani su znanstveni ¢lanci koji se odnose na senzore
tlaka izradene od karboniziranih organskih komponenti. Svako potpoglavlje
predstavlja ¢lanak u kojemu su opisani materijali i nacin izrade pojedinog senzora, kao
I njegova svojstva.

4.1. SENZOR OD BIOUGLJENA DRVNOG PORIJEKLA |
POLIVINILNOG ALKOHOLA

Naslov: Development of poly(vinyl alcohol)/wood-derived biochar composites for use in pressure sensor
applications
Autori: Nan Nan, David B. DeVallance (2017)

Cilj ovog rada bio je analizirati kompozitni senzor tlaka izraden od poli (vinil
alkohola) (PVA, polyvinyl alcohol) i biougljena drvnog porijekla. Autori navode kako
biouglien zbog svoje jednostavnosti izrade, malog troSka i pozitivnog odnosa prema
okoliSu moze biti odlicno rjeSenje za vodljivu komponentu senzora. Nedovoljna
istrazenost elektricne vodljivosti biougljena u kompozitnim materijalima moze biti
potencijal za inovacije u tom podrucju. Osim toga, smatraju da polivinilni alkohol ima
brojne prednosti kao $§to su laka obradivost, velika izdrzljivost, niska cijena,
netoksi¢nost te povoljna izolacijska svojstva. Osnovna funkcija ovog senzora bila bi
mjerenje tlaka na principu piezootporni¢kog efekta.

4.1.1. Materijali i na€in izrade

Biouglien za izradu senzora dobiven je pirolizom drvne mase. Vrste drva
koristene u procesu pirolize su crveni hrast (Quercus rubra L.), tulipanovac
(Liriodendron tulipifera L.) te vrba (Salix xdasyclados Wimm.). Piroliza sirovine
provedena je na temperaturama od 1000 °C, 900 °C, 800 °C i 700 °C. Vodljivost el.
struje kod biougljena dobivenog na temperaturi od 1000 °C bila je najveca, dok je
biougljen dobiven na temperaturama 900 °C, 800 °C i 700 °C imao manju vodljivost.
S gledista vrsta, najveéu vodljivost pokazao je crveni hrast, a tulipanovac i vrba nesto
manju.

Na slici 5 prikazan je postupak izrade kompozitnog filma od biougljena i PVA
otopine. Biougljen dobiven pirolizom usitnjen je pomoc¢u mlina te su dobivene Cestice
prosjeCnog promjera od 22,9 um. Otopina s 10 %-tnim masenim udjelom polivinil-
alkohola napravljena je otapanjem i mijeSanjem 40 g kristala polivinilnog alkohola u
destiliranoj vodi zagrijanoj na priblizno 85 °C. Smjesa je zagrijavana do temperature
od 85 °C u razdoblju od dva do Cetiri sata sve dok nije dobivena prozirna tekucina.
Ohladena smjesa skladistena je u laboratorijskom hladnjaku na temperaturi od 4 °C
sve do trenutka izrade kompozita. Izradeni su kompoziti od 8 %, 10 % i 12 % masenog
udjela biougliena u 10 % PVA otopini. Sastojci su mijeSani dok nije dobivena
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ravnomjerno crna, homogena smjesa. Otopina je rasprsena ultrasoni¢nim postupkom
u razdoblju od dvije minute na 50 % snage. Smjesa je otplinjena u eksikatoru s
vakuumom i ostavljena na sobnoj temperaturi (otprilike temperatura zraka 20 °C i
relativna vlaznost zraka 30 %) dok se ne formiraju filmovi. Filmovi su osuseni u
laboratorijskoj pecnici na temperaturi od 55 °C u trajanju od Cetiri sata (slika 5). Nakon
susenja, filmovi su stavljeni u zatvorene vrecice do pocetka ispitivanja.

X -5 00 &

Pyrolysis e
Red oak . = —
Willow (SV1) 1000°C/1h Ball milling Mean size: 250pum

Yellow poplar

[ J=jo §

Vacuum degassing
) .
10% PVA aqueous solution Drying and film formation Biocarbon/PVA sensors

# Biocarbon loads

PVA Crystals
6, 8, 10, 12 and 20 wt%

Slika 5. Postupak izrade kompozitnog filma od PVA otopine i biougljena
Izvor: DeVallance, 2022

Na svojstva ove vrste senzora utjeCu primijenjeni pritisak, koli¢ina
biougliena/PVA u filmu, debljina filma i temperatura zraka. Uzorci za ispitivanje
oblikovani su izrezivanjem filma napravljenog od biougljena i PVA otopine u kruzne
uzorke promjera 8 mm. Ispitivanja su provedena postavljanjem senzora izmedu dvije
stezaljke instrumenta za dinamicko mehanicku analizu. Primijenjena je sila izmedu
stezaljki u rasponu od 0 do 358 kPa s brzinom od 1 kPal/s. Izlazni elektri€ni napon
senzora zabiljezen je uredajem za mjerenje i digitalno prikazivanje izlaznih vrijednosti
napona koji je priklju¢en na izvor napajanja istosmjerne struje od 5 V (slika 6).

(a) )
Silver Wire © DAQ Analog Input

Active Clamp V( )

Compliant Layer

Silver Wire 5V | | |
Copper - ‘
@ ® Touch Sensor Reference Resistor
Insulator

Static Clamp

Slika 6. Shematski prikaz funkcioniranja senzora Slika 7. Shematski prikaz
Izvor: Nan i DeVallance, 2016 piezootporni¢kog efekta u radu
senzora

Izvor: Nan i DeVallance, 2017
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4.1.2. Rezultati i zaklju€ci istrazivanja

S obzirom da senzor funkcionira na principu piezootpornickog efekta, vazno je
zabiljeZiti promjenu vezanu uz otpor senzora prema provodeniju el. struje. Taj elektricni
krug, odnosno princip funkcioniranja prikazan je na slici 7.

Otpor uzorka (R) izraCunat je formulom: R = VXBref Ryet

0

Rref — otpor referentnog otpornika (15 kQ); Vo — izlazni napon uzorka; 5 V — ulazni napon strujnog kruga

Za ispitivanje rada ovog senzora koriStena su tri razliCita uzorka izradena s 8
%, 10 % i 12 % masenog udjela biougljena u filmu. Za prvo ispitivanje napravljeni su
uzorci promjera 8 mm te debljine 0.50 + 0.01 mm. Kako bi se procijenila ponovljivost
filmova, svaki uzorak ispitivan je deset puta uz kontinuiranu primjenu tlaka od 1 kPa/s
do toCke otpustanja od 358 kPa. Kako bi se ispitao utjecaj debljine filma na elektricno
ponasanje napravljeni su uzorci debljine 0,40, 0,50, 0,60 mm. Oba ispitivanja
provedena su na sobnoj temperaturi. Utjecaj temperature na ponasanje filmova ispitan
je natemperaturama od -20 °C, -5 °C, 10 °C, 25 °C, 40 °C, 55 °C i 70 °C. Temperature
su odredene prema svojstvima filma izradenog od PVA i bioglijena Cija je toCka
staklastog prijelaza blizu 38 °C. Ispitivana su tri replicirana filma za svaku razinu
sadrzaja biougljena, sa svakim uzorkom promjera 8 mm i priblizno 0,50 + 0,01 mm
debljine.

Resistance (kQ)

0 50 100 150 200 250 300 350 40 0 50 100 150 200 250 300 350 400

Pressure (kPa) Pressure (kPa)
Slika 8. Utjecaj tlacnog opterecenja na izlazni Slika 9. Utjecaj tlacnog opterecenja na elektricni
napon otpor PVA/biougljen senzora
Izvor: Nan i DeVallance, 2017 Izvor: Nan i DeVallance, 2017

Provedena je analiza varijance (ANOVA) podataka dobivenih piezootpornickim
ispitivanjima te Tukey-Kramerovi testovi viSestruke usporedbe kako bi se utvrdile
statistiCki znac¢ajne razlike izmedu srednijih vrijednosti (a = 0,05). Na slici 8 prikazana
je promjena izlaznog napona s obzirom na porast tlaka. Porastom tlaka postupno je
rastao i izlazni napon (Vo). Kod tlaka od 358 kPa, izlazni napon porastao je za 1848
% (8 % maseni udio biougljena), 3365 % (10 % maseni udio biougljena) i 4785 % (12
% biougljena) u usporedbi sa situacijom bez tlacnog opterecenja. Poveéanjem tlacnog

Vid Palali¢ Analiza karakteristika karbonskih bio-senzora tlaka..., diplomski rad
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opterecCenja film senzora se deformirao te se stvaralo viSe provodnih puteva struje i
povecavala se vodljivost senzora.

Sukladno tome, elektri¢ni otpor filma PVA/biougljena je drasti¢no opadao u
rasponu od 0 do 50 kPa. Kod tlaka od 358 kPa, otpor se snizavao za 92 % (8 % maseni
udio biougljena), 98 % (10 % maseni udio biougljena) i 99 % (12 % maseni udio
biougljena) (slika 9).

Filmovi koji sadrze 8 % biougljena u ukupnoj masi filma, pokazali su najvedi
elektriéni otpor, oni s 10 % nesto manji, a filmovi s 12 % biougljena pokazali su
najmanji elektricni otpor. Dobiveni rezultati ukazuju na to da je koli€ina biougljena
uvelike utjecala na elektri¢ni otpor, odnosno vodljivost senzora.

(a) 8% (b) 10%
2 2
18 A8
0.40mm 1.6 9:A0mm
16 on ]
. / 43 0.60mm
g W 0.50mm g V
2 1 M“ 2 1
7 ® 0.50mm
> 08 > 08 f//
0.6 0.6 /
0.4 0.60mm 0.4 /
92 M ' 0.2
0 0
0 50 100 150 200 250 300 350 a 0 50 100 150 200 250 300 350 a
Pressure (kPa) Pressure (kPa)
Slika 10. Utjecaj debljine filma na vodljivost Slika 11. Utjecaj debljine filma na vodljivost
PVA/biougljenih senzora (mas.udio 8%) PVA/biougljenih senzora (mas. udio 10%)
Izvor: Nan i DeVallance, 2017 Izvor: Nan i DeVallance, 2017

Autori su pokusali napraviti uzorke i s ve¢im masenim udjelom biougljena, ali
takvi uzorci su bili teSki za oblikovanje te neprikladni za ispitivanje. Kako bi se ispitala
osjetljivost senzora, provedeno je kontinuirano povecanje i otpustanje tlaka deset
puta. Svi su senzori pokazali povoljnu sposobnost oporavka, zahvaljujuc¢i visokom
stupnju elasti¢nosti PVA komponente senzora. Ispitivanjem senzora razli€itih debljina
ustanovljeno je da na senzore s 10 % masenog udjela biougljena najmanje utjece
razlika u debljini filma. Usporednom analizom ustanovljeno je da je pod tlakom od 350
kPa prosjecni izlazni napon kod filmova debljine 0,40 mm i 0,50 mm bio znatno vedi
nego kod filmova debljine 0,60 mm. Takoder, analizom pod tlakom od 350 kPa je
ustanovljeno i da kod senzora s 12 % masenog udjela biougljena nije bilo znacajnije
razlike u vodljivosti elektricnog napona bez obzira na debljinu filma. Rezultati ovih
istrazivanja pokazali su da je debljina filma vazan faktor za senzore izradene od PVA
i biougljena. Medutim, utjecaj debljine filma ovisi koli€ini biougljena u njemu. Utjecaj
masenog udjela biougljena i debljine senzora na vodljivost struje prikazani su na
slikama 10, 11 i 12.

Vid Palali¢ Analiza karakteristika karbonskih bio-senzora tlaka..., diplomski rad
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(c) 12% (a) 8%
35 4
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3 T el 35+
P 0.40mm
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Slika 12. Utjecaj debljine filma na vodljivost Slika 13. Utjecaj temperature na vodljivost
PVA/biougljenih senzora (mas. udio 12%) PVA/biougljenih senzora (mas. udio 8%)
Izvor: Nan i DeVallance, 2017 Izvor: Nan i DeVallance, 2017

Ispitivanje utjecaja razli€itih temperatura (-20 °C do 70 °C) na PVA/biougljeni
senzor pokazalo je male promjene $to se tiCe izlaznog napona. Rezultati pokazuju
kako je visa temperatura (40 °C do 70 °C) uzrokovala bolju vodljivost el. struje, dok je
kod nize temperature (-5 °C do -20 °C) vodljivost el. struje bila znatno manja. Na
slikama 13, 14 i 15 prikazan je utjecaj temperature na vodljivost el. struje kod
PVA/biougljenih senzora. Pod opterecenjem od 358 kPa, za sva tri masena udjela
biougljena (8 %, 10 %, 12 %) filma u rasponu temperature od 10 °C do 70 °C, nije
uoCena znacajnija promjena u izlaznom naponu. Ova relativna stabilnost
PVA/biougljenih filmova na temperaturi od 25 °C do 70 °C ukazuje na veliki potencijal
I prostor za razvoj stabilnijih senzorskih uredaja.

(b) 10% (c) 12%
4 4 70°C
55°C
35 | 35 ¢ a0°c
3| i 25°C
25 b 25 b fr—""""""10°C
< g -5°C
S 2} s 2}
° o -20°C
> 15 f > 15 |
1Fr 1F
0.5 05 F
0 50 100 150 200 250 300 350 40 0 50 100 150 200 250 300 350 40
Pressure (kPa) Pressure (kPa)
Slika 14. Utjecaj temperature na vodljivost Slika 15. Utjecaj temperature na vodljivost
PVA/biougljenih senzora (mas. udio 10%) PVA/biougljenih senzora (mas. udio 12%)
Izvor: Nan i DeVallance, 2017 Izvor: Nan i DeVallance, 2017
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4.2. SENZOR OD BIOUGLJENA CAJA | POLIPROPILENA

Naslov: Development of Pressure-Responsive PolyPropylene and Biochar-Based Materials
Autori: Amir Noori, Mattia Bartoli, Alberto Frache, Erik Piatti, Mauro Giorcelli, Alberto Tagliaferro (2020)

Cilj ovog rada bio je analizirati kompozitni materijal izraden od polipropilena
(PP, polypropylene) i biougljena dobivenog od osu$enog lista ¢aja. Autori navode kako
je proizvodnja Caja jedna od najveCih proizvodnji namirnica za pi¢e na svijetu.
Pripremanjem &aja u procesu ekstrakcije se uklanja samo mala koli€ina spojeva te
ostaje velika koli€ina iskoristivog ostatka. Takav ostatak se u danasnje vrijeme sve
viSe iskoriStava u razliCite svrhe. Jedan od nacina iskoriStavanja je u svrhu izrade
biougljena. Ideja autora ovog rada bila je analizirati koriStenje biougliena od
ekstrahiranog €aja u kompozitnim materijalima s polipropilenom.

4.2.1. Materijali i na€in izrade

Koristen je PP s indeksom tecljivosti od 12 g/10 min, 2,16 kg, 230 °C i gusto¢om
od 0,90 g/cm® komercijalnog naziva Moplen HP500N. Listovi ¢aja kori$teni su nakon
pripreme pica. Prije procesa pirolize, osuSeni su na temperaturi od 105 °C u trajanju
od 72 sata. OsuSeni listovi (100 g) pirolizirani su u vertikalnoj peci s kvarcnim
reaktorom, pri brzini od 15 °C/min te zadrzani na temperaturi od 1000 °C 30 minuta u
atmosferi argona. Za usporedbu s biougljenom od listova €aja, koristena je
komercijalna ¢ada (VULCAN® 9 N115). Svi uzorci morfoloSki su analizirani
elektronskim mikroskopom. Uzorci od PP i punila na bazi ugljika pomijeSani su
pomocu ekstrudera s korotiraju¢im dvostrukim vijkom. Brzina okretanja vijka
postavljena je na 50 okretaja u minuti za punila, a 100 okretaja u minuti za talinu.
Proces se odvijao pri temperaturi od 190 °C. Provedena je analiza toplinskih svojstava
materijala, sljede¢im metodama: DMTA (dinamicka toplinsko mehanicka), TGA
(termogravimetrijska), DSC (diferencijalna kalorimetrijska). Osim toga, provedena su i
ispitivanja elektri¢nih svojstava materijala. Uzorci za dinamicku toplinsku te mehanicku
analizu napravljeni su u toplinskoj preSi na temperaturi od 190 °C s tlakom od 80 bara
u trajanju od 3 minute. Dimenzije tih uzoraka bile su (60 x 60 x 1) mm?3. Konac¢ni uzorci
za ispitivanje izrezani su noziéem na dimenzije (6 x 30 x 1) mm3. Mjerenja elektri¢ne
vodljivosti biougljena dobivenog ekstrakcijom liS¢a €aja provedena su u Cetverozi€noj
konfiguraciji gdje je biouglijen preko tankih zlatnih Zica i provodne srebrne paste
povezan s elektricnim naponom. Konstantna struja | = 100 pA prolazila je
konfiguracijom te se nanovoltmetrom mjerila promjena u izlaznom naponu.

Vid Palali¢ Analiza karakteristika karbonskih bio-senzora tlaka..., diplomski rad
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4.2.2. Rezultati i zakljucci istrazivanja

IskoriSteni listovi Caja prije pirolize imali su nizak sadrzaj ugljika i visok sadrzaj
kisika. Proces pirolize uzrokovao je znacajno povecanje ugljika (do 73,7 % masenog
udjela) te zna€ajno smanjenje kisika (do 16,4 % masenog udjela).

Sto se tie elektriénih ispitivanja, najprije su dva uzorka s masenim udjelom
biougljena od 30% (uzorak 2) i 40% (uzorak 1) analizirana kako bi se odredio utjecaj

temperature na njihov elektricni
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Slika 16. Ovisnost elektricnog otpora o temperaturi kod dva razli¢ita uzorka od biougljena
Uzorak 1 - 40 % biougljena, uzorak 2 - 30 % biougljena

Izvor: Noori i dr., 2020

Utvrdeno je da Rs slabo raste nakon pada temperature i pokazuje pocetak
zasi¢enja ispod 10 K, Sto je tipi€no ponaSanje za neuredene metalne sustave. Kako
bi se Sto kvalitetnije usporedila svojstva punila, osim svojstava biougljena, ispitana su
i svojstva C¢ade. Obje vrste punila i kompozit s 40% udjela biougljena testirani su u
Sirokom rasponu tlaka kako bi se procijenila njihova elektricna vodljivost (slika 17).
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Slika 17. Prikaz ovisnosti elektricne vodijivosti o primjenjenom tlaku

Izvor: Noori i dr., 2020

Procijenjena je vodljivost punila gdje je ¢ada pokazala vecu vodljivost nego
biouglijen. Prah Cade postigao je vodljivost od 1700 S/m, dok je u istim uvjetima
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biougljen postigao vodljivost od 105 S/m. Ovakvo pona$anje punila nije prisutno i u
kompozitnom materijalu. Kompoziti s 40 % ¢ade i 30 % biougljena nisu pokazali
vodljivost el. struje, tj. oni s biougljenom su pokazali nisku vodljivost od 5 x 10* S/m.
Ubrzano povecéanje vodljivosti el. struje izmedu 1 bara i 500 bara prikazano je na slici
18 b). Vodljivost struje kod biougljena i njegovih kompozita brze je rasla nego kod
gade. Cada je pokazala zanimljivo ponasanje pri visokom tlaku koje je opravdano zbog
pohrane nanometrijskih Cestica ugljika. Aksijalna deformacija dosegla je 44 % pocetne
debljine uzorka s 40 % biougljena pri tlacnhom opterecenju od 1500 bara. Neaksijalne
deformacije nisu primjecene. Nakon uklanjanja pritiska deformacija nije nestala, a
debljina uzorka ostala je debljine kao pod utjecajem visokog tlaka. Jedino je kompozit
s 40 % biougljena pokazao povecanje vodljivosti do 0.02 S/m s poveéanjem tlaka.
Pretpostavlja se da je do toga doslo zbog disperzije PP u polimernu matricu. Ekstruzija
je dovela do stvaranja izoliranih aglomerata ¢ade od priblizno 10 um veli€ine, dok je
najveca detektirana Cestica biougljena bila manja od 5 um. Dobra disperzibilnost
biougljena bila je klju€na za postizanje visoke vodljivosti. Kompozit na bazi biougljena
pokazao je dobru vodljivost zajedno s nepovratnom plasticnom deformacijom te se
kao takav moze koristiti u razne primjene.

Ovakvo pona$anje je vrlo korisno za koriStenje kao senzora za one primjene
gdje je potrebno da materijal bude osjetljiv i neiskoristiv nakon iznenadnog loma. Ovo
istrazivanje rezultiralo je proizvodnjom praha biougljena s izvanrednom vodljivoS¢u od
105 S/m. Takav prah uspjesno je dispergiran u PP matricu s 40 % masenim udjelom
biougljena. Materijal je pokazao opée poboljSanje mehanickih i toplinskih svojstava.
To je bilo zbog koli€¢ine umjesto vrste punila jer slicne koncentracije ¢ade i biougljena
izazivaju slicne ucinke. S obzirom na vodljivost, lak8a disperzibilnost biougljena ocita
je prednost u odnosu na ¢adu, Sto senzoru omogucuje postizanje vodljivosti do 0,02
S/m. Ova pojava se javlja zajedno s plastichom deformacijom koja mijenja strukturu
kompozita, ucinkovito djelujuéi kao ireverzibilni senzor tlaka. Takva bi tehnologija
trebala lako pronaci primjenu, u mnogim sektorima, kao senzor za otkrivanje lokalnog
kvara uslijed udarca.
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4.3. SENZOR OD BIOUGLJENA CELULOZNIH VLAKANACA

Naslov: Cellulose Fiber-Derived Carbon Fiber Networks for Durable Piezoresistive Pressure Sensing
Autori: Chenglong Li, Gang Li, Guodong Li, Dehai Yu, Zhaoping Song, Xiaona Liu, Huili Wang, Wenxia Liu (2021)

Cilj ovog rada bio je prikazati naCin proizvodnje mreze komprimiranih
karboniziranih celuloznih vlakana (CCFN, carbonized cellulose fiber network)
pojacanih in situ sintentiziranim polidopaminom (PDA, polydopamine) za primjenu u
radu fleksibilnih senzora tlaka. Autori smatraju da se prilikom izrade fleksibilnih
senzora tlaka Cesto koriste materijali kao $to su PU spuzve i MF spuzve koje nisu
ekoloski prihvatljive s obzirom na nacin njihove proizvodnje. Takoder, Cesto koriSteni
segmenti ovakvih senzora su i ugljicne nanocijevi (CNT), uglji€na nanovlakna te
grafen/grafen oksid koji nisu obnoviljivi, a proces njihove sinteze je skup. 1z tog razloga,
autori su pokus$ali razviti biokompatibilan i cjenovno prihvatljiv pristup za izradu
fleksibilnih senzora tlaka.

Celuloza je najzastupljeniji i najodrziviji polimer na svijetu i upravo su u njoj
autori vidjeli priliku za ostvarivanje postavljenih cilieva. Navode kako ovaj senzor
pokazuje visoku osjetljivost, nisku granicu detekcije, brzo vrijeme odaziva te izvrsnu
ponovljivost. Ova izvrsna svojstva omogucuju to¢no prepoznavanje ljudskih aktivnosti,
praéenje suptilnih ljudskih biomedicinskih signala te funkcioniranje kao promjenjivi
otpornik. Osim toga, mreza senzora se moze koristiti za mapiranje distribucije tlaka u
prostoru.

4.3.1. Materijali i nacin izrade

Proizvodnja mreze karboniziranih celuloznih viakana sastoji se od nekoliko
koraka koji su prikazani na slici 18.

A
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Impregnation Defiberi % T i
efibering Periodate oxidation ‘ Freeze-drying

Dopamine Tris buffer solution

B -]

PDA-CCFN In situ coating of PDA
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Cellulose fiber networks

Slika 18. Proces proizvodnje mrezZe celuloznih karboniziranih vlakana
Izvor: Chenglong i dr., 2021
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Celulozna vlakna kemijski su izolirana iz mekog drva. Prvi korak nakon
izoliranja celuloznih vlakana bio je uvesti aldehidne skupine na njihovu povrsinu
oksidacijom perjodata kako bi se potaknulo geliranje celuloznih vlakana. U tipi€énom
procesu, 2 g celuloznih vlakanaca dodano je u 500 ml 5 % vodene otopine natrijeva
perjodata u tamnom okruzenju uz lagano mijeSanje te zagrijavanje do 30 °C. Nakon
Sto su celulozna vlakanca oksidirana u razdoblju od tri sata, dodano je 1 % etilen
glikola koji je reagirao kroz dva sata u svrhu uklanjanja ostataka natrijevog perjodata.
Zatim su celulozna vlakna oksidirana perjodatom filtrirana i isprana s deioniziranom
vodom dok filtrat nije postao neutralan.

Filtarski kola€ celuloznih vlakana ponovno je dispergiran u vodi kako bi se
formirala vlaknasta suspenzija s koncentracijom od 1 % i izlivena u petrijevu zdjelicu
promjera 6 cm. Nakon postupnog geliranja celuloznih vlakana, mokra mreza
celuloznih vlakana dobivena je dekantiranjem supernatanta. Drugi korak bio je
priprema mreze od celuloznih vlakana (CFN, cellulose fiber network) procesom
liofilizacije. Prije samog procesa liofilizacije, mreze mokrih vlakana su prvo pohranjene
u zamrzivacu na -20 °C tijekom 24 sata. Treci korak bio je karbonizacija CFN u
elektriCnoj cjevastoj peci. Prije procesa karbonizacije, CFN je izrezan u pravokutne
oblike (slika 19).

Slika 19. Mreza celuloznih vlakana oksidiranih perjodatom prije (a, b, ¢) i nakon (d, e, f) karbonizacije
Izvor: Chenglong i dr., 2021

Proces karbonizacije uklju€ivao je zagrijavanje CFN na 300 °C pri brzini
zagrijavanja od 3 °C/min i drzanje na 300 °C tijekom dva sata. Nakon Cega slijedi
daljnje zagrijavanje na 800 °C istom brzinom zagrijavanja od 3 °C/min i drzanjem na
800 °C tri sata u atmosferi dusika pri brzini protoka dusika od 10 ml/min kako bi se
dobila mreza karboniziranih celuloznih vlakana (CCFN). Nakon §&to su mreze
karboniziranih celuloznih vlakana prirodno ohladene do sobne temperature, proveden
je Cetvrti korak kako bi se povecala interakcija izmedu karboniziranih vlakana s in situ
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polimeriziranim polidaminom (PDA). Kako bi se CCFN napunio PDA, dopamin
hidroklorid je otoplijen u 0,01 mol/L otopini tris pufera. CCFN je dodan u smjesu
zagrijanu na 30 °C i ostavljenu 24 sata. CCFN je nakon toga ponovno bilo potrebno
isprati deioniziranom vodom te vakumski osusiti na 60 °C tijekom 24 sata kako bi se
dobila CCFN ojac¢ana PDA (PDA-CCFN).

Nakon proizvodnje PDA-CCFN, potrebno je bilo sastaviti senzor tlaka. Senzor
tlaka proizveden je spajanjem pravokutnog uzorka PDA-CCFN izmedu dva kositreno-
bakrena remena iste Sirine i duzine kao uzorak PDA-CCFN. Pojasevi od bakra i kositra
bili su pri€vrséeni vodljivom srebrnom pastom. Takva cjelina tretirana je na 60 °C
tijekom 30 minuta kako bi se srebrna pasta skrutnula. Da bi se ispitalo funkcioniranje
senzora tlaka, koristen je kombinirani sustav sastavljen od digitalnog dinamometra,
digitalnog voltmetra i raCunalom upravljanog kora¢nog elektromotora za primjenu
tlacnog opterecenja. U procesu mjerenja, sve promjene izlaznog napona pod
utjecajem odredenog tlaka imale su konstantan izvor napona od 1 V. Za odredivanje
granice detekcije tlaka, dinamometar je bio izravno povezan s voltmetrom. Kako bi se
ustanovilo najmanje opterecenje pri kojemu senzor reagira, izvagani su komadici
papira te postupno postavljani na senzor tlaka dok nije doslo do promjene u izlaznom
naponu. Pri tlaku od 50 Pa ustanovljena je reakcija senzora na primijenjeni tlak
uzrokovan postavljanjem komadica papira.

4.3.2. Rezultati i zakljucci istrazivanja

Rad ovog senzora tlaka ovisi o tlaénoj deformaciji poroznog PDA-CCFN
materijala pod primijenjenim tlakom. PDA-CCFN komponenta senzora ima funkciju
osjetilnog materijala koji funkcionira na piezootporni¢kom principu. Tla¢na deformacija
omogucuje stvaranje veceg kontakta medu CCF te povecéanje vodljivih puteva izmedu
PDA-CCFN i bakrene elektrode, Sto rezultira povecanjem struje pod stalnim naponom
od 1 V. Na slikama 20 a) i 20 b) prikazan je odaziv senzora na tlak od 30 Pa i postupno
povecéanje tlaka od 0 do 120 Pa. Iz tih slika se moze zakljuciti da senzor brzo reagira
na opterecenje i rasterecenje. Pri tlaku od 30 Pa, §to je vidljivo na slici 20 a), najveca
struja iznosila je priblizno 0,23 mA te su linije grafikona s obzirom na opterecCenje i
rasterecenje priblizno jednakog ponovljivog pravokutnog oblika. Na slici 20 b) se
takoder moze vidjeti da se postupnim povecavanjem tlaka na senzoru u rasponu od 0
do 120 Pa, uocCava i postupno povecanje izlazne struje, pokazujuci dobru korelaciju
izmedu izmjerene struje i primijenjenog tlaka. Slika 20 c) prikazuje krivulje odnosa el.
struje i napona s obzirom na razliCite tlakove. 1z tog grafikona moze se zakljuciti da
senzor ima stabilan odgovor na svaki primijenjeni pritisak. Nagib krivulje, konstantan
je za svaki primijenjeni tlak i opada kako se primijenjeni tlak povecava, potvrdujuci
stabilnost i svojstva osjetljiva na deformaciju PDA-CCFN senzora tlaka.

Vid Palali¢ Analiza karakteristika karbonskih bio-senzora tlaka..., diplomski rad
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Slika 20. Prikaz rezultata ispitivanja PDA-CCFN senzora

Izvor: Chenglong i dr., 2021

Osjetljivost (S) je najvazniji parametar senzora tlaka u prakti¢noj primjeni.
Definira se kao: S = A (Al/lo)/AP, gdje su:

Al - promjena struje (I-lo)
lo - poCetna struja senzora bez optereéenja
P - tlacno opterecenje

Za izraCunavanije osjetljivosti PDA-CCFN senzora pri razliitim opterecenjima,

izlazna el. struja pod kontinuirano poveéavanim tlakom zabiljezena je kao el. struja u
stvarnom vremenu (slika 21).

Vid Palali¢
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Slika 21. Krivulja el. struje u odnosu na vrijeme pod  Slika 22. Trajnost senzora tlaka temeljenog
razli¢itim tlakovima na CCFN-u ispitana uzastopnim
Izvor: Chenglong i dr., 2021 opterecéenjem tlakom od 20 kPa i

rasterecenjem u 1000 ciklusa
Izvor: Chenglong i dr., 2021

Grafikon Al/lo u odnosu na P prikazan je na slici 20 d). Krivulja tog grafikona
moze se podijeliti u dva dijela s obzirom na razliCite nagibe, odnosno osjetljivost pri
razli¢itim tlacnim opterecéenjima. Izracunata je osjetljivost od 8,4 kPa! u rasponu tlaka
od 0 do 10 kPa i 40 kPa* u podrucju tlaka od 10 do 50 kPa. Te informacije ukazuju da
je ovo senzor visoke osjetljivosti, posebice u rasponu visokih tlakova. Za procjenu
granice detekcije tlaka, koriSteni su komadicCi papira koji su postupno postavljani na
senzor. Kao $to je prikazano u detalju slike 20 d), granica detekcije tlaka je 0,47 Pa.
Vrijeme odaziva za opterecéenje i rasterecenje definirano je kao vrijeme potrebno za
postizanje 90 % najviSe vrijednosti el. struje i vrijeme kada smanjenja el. struja
dosegne 1/e najvece vrijednosti el. struje (e je matematiCka konstanta).

Na slici 20 e) prikazan je odnos vremena i el. struje, odnosno opterec¢enja i
rasterecenja pri tlaku od 50 Pa. Vrijeme odaziva senzora prilikom opterecenja iznosi
manje od 50 ms, a kod rasterecenja manje od 20 ms. lako obje reakcije pokazuju brze
odgovore, reakcija na rasterecenje je brza. Mogudéi razlog za to je Sto deformacija
PDA-CCFN traje dulje od strukturnog oporavka deformiranog PDA-CCFN tijekom
rasterecenja.

Trajnost PDA-CCFN senzora tlaka ispitana je uzastopnim optereéivanjem
tlakom od 20 kPa i rastereCivanjem u 1000 ciklusa. Slika 20 f) prikazuje odaziv struje
u stvarnom vremenu. Kao $to uvecane slike prikazuju, izmjerena maksimalna struja
iznosi oko 4 mA u svakom krugu opterecenja bez znacaijnijih varijacija. Taj podatak
ukazuje da mrezna struktura PDA-CCFN komponente senzora nije oSte¢ena brzom i
ponavljanom kompresijom.

Suprotno tome, senzor tlaka izraden od CCFN bez PDA-ojaCanja pokazuje
nestabilne vrijednosti el. struje u istim uvjetima (slika 22). Ovakvo zapazanje ukazuje
da ojaCavanje CCF komponente s PDA igra vaznu ulogu u postizanju odli¢nih
mehanickih svojstava senzora temeljenih na PDA-CCFN.

Vid Palali¢ Analiza karakteristika karbonskih bio-senzora tlaka..., diplomski rad
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Dobra fleksibilnost, brz, izrazito osjetljiv te ponovljiv odgovor na primijenjeni tlak
i Siroki radni raspon omogucuju da PDA-CCFN senzor bude pouzdan u koristenju za
otkrivanje ljudskih aktivnosti u stvarnom vremenu. Na slici 23 prikazane su ljudske
aktivnosti i rad PDA-CCFN senzora uzrokovan tim aktivnostima. Na slici 23 a) prikazan
je trenutni odziv senzora u stvarnom vremenu uz kontinuirani pritisak prstom s
primijenjenim ulaznim naponom od 1 V. Pritiskom prsta, izmjerena je struja ve¢a od 5
mA, dok se odmicanjem prsta struja smanjila. Njezni ritmicki rad prsta uzrokovao je
kontinuirane promjene u izmjerenoj struji $to ukazuje na izvrsnu izvedbu detekcije
njeznih ljudskih pokreta u stvarnom vremenu.
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Slika 23. Primjena PDA-CCFN senzora tlaka
Izvor: Chenglong i dr., 2021

Za daljnju procjenu potencijalne primjene ovog senzora, autori su pomocu
liepljive trake priCvrstili senzor na prst i zglob ispitanika kako bi dobili odgovor na
trenutnu reakciju savijanja odnosno otpustanja prsta ili zgloba. Slike 23 b) i ¢) prikazuju
rezultate tog ispitivanja. Savijanjem prsta ili zgloba, doSlo je do proporcionalnog
povecéanja el. struje u senzoru. Ovi rezultati ukazuju da PDA-CCFN senzor tlaka ima
izvrsne performanse detekcije u stvarnom vremenu i u funkciji savijanja te otpustanja,
odnosno kao fleksibilni senzor. S obzirom da je senzor pokazao iznimno niski prag

Vid Palali¢ Analiza karakteristika karbonskih bio-senzora tlaka..., diplomski rad
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detekcije (0,47 Pa), analizirano je njegovo koriStenje u svrhu prepoznavanja suptilnih
radnji ljudskog tijela.

Slike 23 d) i e) prikazuju primjenu senzora u svrhu detekcije gutanja i vibracije
glasnica. Senzor je pri€vrS¢en na vrat ispitanika u podrucju grkljana. Prilikom ovih
radnji na slikama se mogu uociti razliCite vrijednosti el. struje, odnosno tlakova.
Promatrajuci te vrijednosti, moze se zaklju€iti da svaka radnja gutanja izaziva sli¢an,
ali ipak malo drugaciji rezultat zbog razlike za svaku radnju gutanja. Takoder, razliCite
izgovorene rijeCi uzrokuju razliite promjene u senzoru, $to je vidljivo na slici 23 e).

Na slici 23 f) senzor je pri€vrS¢en na obraz ispitanika, u svrhu otkrivanja
promjene tlaka pod utjecajem puhanja. Senzor je i prilikom ove radnje pokazao ocite
promjene u svom radu. Kako bi se ispitao rad ovih senzora s obzirom na puls ovjeka,
senzor je pricvrs¢en na zapesSce ispitanika. Slika 24 g) prikazuje trenutni odgovor
senzora na puls Covjeka.

Prema ovim rezultatima, PDA-CCFN senzor se moze primijeniti u
prepoznavanju suptilnog djelovanja ljudskog tijela, kao Sto je gutanje, puhanje te
prepoznavanje govora. Na uvec¢anom dijelu slike 23 g), vidljivo je da senzor detektira
izlaz snaznog periodicnog valnog oblika s jasno diferenciranim dijastolickim valovima
(D-valovi), plimnim valovima (T-valovi) i perkusijskim valovima (P-valovi), koji su vazni
pokazatelji koji se odnose na ljudsko zdravlje. Osim toga, iz valovitog oblika ovog
grafikona, autori zaklju€uju da brzina pulsa ispitanika odgovara 82 otkucaja po minuti.
Ovi rezultati pokazuju da se PDA-CCFN senzor tlaka moze primijeniti i za praéenje
ljudskih biomedicinskih signala. Autori su izradili strujni krug koji uklju€uje izvor napona
od 3 V, komercijalno LED svjetlo te PDA-CCFN senzor koji sluzi kao promjenjivi
otpornik (slika 23 h). Postavljanjem mase od 1 g na senzor, svjetlost LED postala je
jaCa. Postavljanjem vecih masa, kao $to su 2 g, 5 gi 10 g, svjetlost se povecavala u
skladu s povecanjem mase zbog odgovarajuc¢eg smanjenja otpora na senzoru. Ovaj
fenomen dokazuje da je PDA-CCFN senzor tlaka kompetentan kao varistor, odnosno
promjenjivi otpornik.

Da bi se senzori tlaka mogli primjenjivati u elektroni¢koj kozi ili nosivim
uredajima, moraju imati sposobnost mapiranja raspodjele tlaka. Autori su izradili
mrezu senzora (5 x 5) te proucili njihovo funkcioniranje (slika 24). Kao sto je prikazano
na slikama 24 a) i b), senzori su povezani u mrezu pomoc¢u gornje i donje elektrode.
Postavljanjem klju¢a na mrezu senzora doslo je do o€ite promjene struje na podrucju
gdje je klju¢ djelovao svojom masom, tj. tlakom (slika 24 c).

Vid Palali¢ Analiza karakteristika karbonskih bio-senzora tlaka..., diplomski rad



4. REZULTATI ISTRAZIVANJA 21

Top electrode (C) e . . (Ho)lo

Y sensors

) (e) ‘ s 0.07

0.05

0.04

Y sensors

0.02

0.01

-0.01

X sensors

Slika 24. Mreza senzora i mapiranje raspodjele tlaka
Izvor: Chenglong i dr., 2021

Na slikama 24 d), e) i f) prikazano je ispitivanje mreZze senzora pomocu razli€itih
grahorica i sjemenki kao $to su soja, grah i sl., i svaka je razliCite mase $to se moze
vidjeti i prema tlaénom opterecenju i€itanom sa slika. Ovakva zapaZanja ukazuju da
mreza senzora moze prikazati raspodjelu tlaka istovremeno na vecoj povrsini.
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4.4. SENZOR OD KARBONIZIRANOG DRVA S
POLIDIMETILSILOKSANSKOM ISPUNOM

Naslov: Wood Derived Composites for High Sensitivity and Wide Linear-Range Pressure Sensing
Autori: Yan Huang, Yun Chen, Xiangyu Fan, Ningqgi Luo, Shuang Zhou, Shih-Chi Chen, Ni Zhao and Ching Ping
Wong (2018)

Autori navode kako senzori tlaka u modernoj tehnologiji esto moraju imati
visoku osjetljivost i Siroko linearno podrucje. Medutim, malo je takvih koji mogu
zadovoljiti oba kriterija. Aktivni materijal senzora bi morao imati hrapavu povrSinu da
elektroda moze osjetljivo reagirati na promjene tlaka. Osim toga, takav materijal bi
morao podnijeti visoki stupanj deformacije, odnosno odrzati dobru osjetljivost u
velikom rasponu tlaka. Prirodno drvo posjeduje jedinstvenu 3D mikrostrukturu koja
podrazumijeva hijerarhiju medusobno povezanim kanalima duz njegova smjera rasta.

Cilj prikazanog rada je predstaviti koriStenje takve strukture prirodnog drva za
proizvodnju kompozitnih senzora tlaka na bazi karboniziranog drva sa silikonskim,
polidimetilsiloksanskim (PDMS, polydimethylsiloxane) punilom. Autori istiCu kako ovaj
senzor omogucuje to€no i kontinuirano mjerenje ljudskog pulsa i disanja u stvarnom
vremenu te kao takav predstavlja potencijalno sredstvo za pracenje i dijagnostiku

bolesti.
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Slika 25. Proces izrade kompozita dobivenih od karboniziranog drva i PDMS punila
Izvor: Yanidr., 2018
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4.4.1. Materijali i nacin izrade

Na slici 25 prikazan je proces izrade fleksibilnih i vodljivih kompozita dobivenih
od karboniziranog drva i PDMS punila. U drvu postoje tri osnove razliCite kemijske
komponente: celuloza, hemiceluloza i lignin. Lignin je komponenta koja drvu daje
krutost i zutosmedu boju. Kako bi drvo omeksSalo, potrebno je iz njega ukloniti ligninsku
komponentu. To je u€injeno tako da lignin prvo reagira s mjeSavinom NaOH i Na2SOs3
kroz proces sulfonacije, a zatim slijedi izbjeljivanje otopinom H202. Nakon potpunog
uklanjanja lignina, drvo postaje bijelo.

Zatim slijedi proces karbonizacije s ciliem povecanja vodljivosti el. struje. Kako
bi se ustanovila optimalna temperatura karbonizacije, uzorci su ispitivani na
temperaturi od 600 °C do 1000 °C. Ispitivan je i elektri¢ni otpor karboniziranog drva
na uzduznom i poprec¢nom presjeku.
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Slika 26. Ovisnost el. otpora drva o promjeni temperature
Izvor: Yanidr., 2018

Kao $to je prikazano na slici 26, otpornost drva naglo opada kada se
temperatura karbonizacije podize sa 600 °C na 800 °C i zatim ostaje gotovo
nepromijenjena s daljnjim povecanjem temperature. Niska otpornost drva, odnosno
arhitekture je nuzna, kako bi se postigla stabilna vodljivost el. struje kroz kompozit.
Zbog ustede energije odabrana je temperatura karbonizacije od 800 °C. Na
poprec¢nom presjeku elektriCni otpor bio je nesto veci nego na uzduznom. Taj podatak
sugerira da kanali mozda nisu kontinuirani u cijelom uzorku ili postoji viSe
medupovezanosti stijenki kanala u popre€nom smjeru nego u smjeru kanala.

Za razliku od karbonizirane drvne komponente, PDMS je strukturno stabilan,
elasti¢an i savitljiv. Na ovaj na¢in PDMS ima pobolj$anu ugljiénu strukturu, a ujedno
se ponasa i kao elasti¢ni potporni medij za odrZzavanje postojanosti osnovne vodljive
komponente, odnosno karbonizirane strukture dobivene iz drva.

Ispitana je morfologija prije i nakon infiltracije PDMS pomocu skenirajuceg
elektronskog mikroskopa (SEM). Kao $to je prikazano na slikama 27 d) i e), drvni
kanali su gusto skupljeni, osiguravajuc¢i dovoljno vodljivih puteva. Promjeri kanala su
uglavnom izmedu 15 um i 30 um s ponekim posebno velikim porama do 100 um. Slike
27 f) i g) pokazuju da PDMS nakon infiltracije u potpunosti mozZe ispuniti kanal, dok im
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morfologija ostaje dobro o€uvana. Procijenjeno je da je u konanhom proizvodu omjer
ugljik/PDMS oko 9 %.

Slika 27. Struktura kanala karboniziranog drva prije i poslije infiltracije PDMS
Izvor: Yanidr., 2018

Senzor tlaka izraden od karbonizirane drvne strukture s PDMS ispunom ima
gradu u obliku sendvi¢a kao §to je prikazano na slici 28 a). Gorniji i donji sloj elektrode
su napravljeni od polimidnih tankih filmova obloZenih zlathom elektrodom. Kompozitni
materijal umetnut je izmedu dviju elektroda te pricvrséen ljepilom. Izradeni su senzori
s vertikalnim i horizontalnim uzorcima kompozita. Na slici 28 b) prikazan je tipi¢ni
senzor s 3 mm x 3 mm velikim podru€jem osjetljivim na tlak. Cijeli uredaj je mekan i
debljine =0,5 mm.
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Slika 28. Prikaz strukture i svojstava senzora od karbonziranog drva i PDMS ispune
Izvor: Yanidr., 2018
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4.4.2. Rezultati i zakljucci istrazivanja

Rad ovog kompozithog senzora na bazi karboniziranog drva mozZe se opisati
na principu piezootpornickog efekta. Senzor je spojen na konstantni izvor napona od
1 V izmedu gornje i donje elektrode. Djelovanjem tlacnog opterecenja dolazi do
kompresije kompozitnog materijala $to uzrokuje smanjenje otpora odnosno povecanje
vrijednosti struje koja prolazi kroz senzor. Kada prestane optere¢enje na senzor,
materijal se brzo obnavlja $to uzrokuje smanjenje izlaznog napona. Omjer varijacije
struje za vertikalne (VS) i horizontalne uzorke (HS) pod utjecajem tlacnog optereéenja
prikazan je na slici 28 c) prema formuli: Al/lo = (Io— lo)/lo

Ip - el .struja pod odredenim tlaCnim opterecenjem
lo - el. struja bez tlatnog optereéenja

Krivulja HS pokazuje izvrsnu linearnost (R? = 99 %) u podrucju tlaka do 100
kPa, dok je prvo linearno podrucje (. linearno podrucje pri niskom tlaku) kod VS do
10 kPa (R?= 96 %). Izvrsna linearnost HS moze uvelike pojednostaviti zadatke obrade
signala u aplikacijama koje uklju€uju veliki dinamicki raspon tlaka. Osjetljivost na tlak
definirana je kao: S = (Al/I0)/AP

AP - promjena tlaka.

Ako je prije tlatnog opterecenja kontakt izmedu elektroda i aktivnog sloja oS
(. kada se ne koristi vodljivi epoksid), elektri¢ni otpor je velik pa je stoga struja u tom
slu¢aju (lo) niska. Porastom tlaCnog opterecenja, dolazi do znacajnog smanjenja
elektricnog otpora izmedu elektroda i aktivhog sloja senzora $to uzrokuje povecéanje
izlazne struje Al koja je zna€ajno veca od struje u slu€aju bez tlaénog opterecenja (lo).
Oba ponasanja su korisna za postizanje visoke osjetljivosti senzora tlaka. U slu€aju
VS kontaktne toCke izmedu kompozita i zlatnih elektroda su velike u po¢etnom stadiju,
a daljnje opterecéenje tlakom moze rezultirati samo puno manjim povecanjem el. struje.
Linearni raspon tlacnih senzora takoder je povezan s mikrostrukturom povrsine.
IzboCeni oblici povrSine HS dopustaju takvom senzoru veliki prostor za deformacije
prije nego se spljosti. Iz tog razloga senzor s HS ima mogucnost kontinuirane detekcije
u Sirokom podrucju tlaka. S druge strane povrsina VS sadrzi mala ispupenja, pa
suprotno prethodno opisanom djelovanju, ovakav senzor ima puno manji raspon
detekcije tlaka.

Osim visoke osijetljivosti i Sirokog linearnog raspona, HS pokazuje malu
histerezu (8,2 %), Sto je prikazano na slici 28 e). Mala histereza ukazuje da se
kompozit i njegov odnos s metalnim elektrodama mogu oporaviti brzo nakon
deformacije. To je potvrdeno malom histerezom krivulje naprezanja i deformacije, $to
je vidljivo na slici 28 f). Slika 28 i) prikazuje usporedbu performansi ovog senzora s
ostalim piezootporni¢kim senzorima tlaka visokih performansi pronadenih u literaturi.

U mnogim kompozitnim materijalima visoka osjetljivost dobivena je
ugrozavajuci linearno podrucje ili je postignuto Siroko linearno podrucje, a pri to
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ugrozena visoka osjetljivost senzora. Senzori s HS, kako njihov autor navodi,
omogucuju istovremeno postizanje visoke osjetljivosti (10,74 kPa) i Siroko linearno
podrucje (100 kPa). Test trajnosti senzora s HS prikazan na slici 29 a), pokazuje vrlo
dobru trajnost s obzirom na tlacno opterecenje i rastere¢enje do 13.000 ciklusa.
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Slika 29. Analiza svojstava i aplikacije senzora od karbonziranog drva i PDMS ispune
Izvor: Yanidr., 2018

Vrijeme odgovora prikazano na slici 29 b iznosi priblizno 20 ms za proces
opterecCenja i rasterecenja, Sto je dovoljno brzo za vecinu robotskih i medicinskih
aplikacija. Kako bi ispitali primjenu senzora u podru¢ju medicine, autori su ispitali
senzore u dva fizioloSka mjerenja. U prvom slucaju senzor je pri¢vrS¢en na zapescée
ispitanika kako bi mu se izmjerio puls (slika 29 c), a drugo ispitivanje je provedeno
tako $to je senzor postavljen u zavoj na grudima ispitanika kako bi se ispitalo njegovo
disanje (slika 29 e). Dobiveni podaci podudaraju se s podatcima dobivenim primjenom
standardnog uredaja za takvo ispitivanje. Procijenjena je varijacija tlaka tijekom
mjerenja od oko 15 kPa, Sto ukazuje na Sirok radni raspon ovog senzora.
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4.5. SENZOR OD KARBONIZIRANOG LIGNINA 1Z KUKURUZA |
POLIDIMETILSIOKSANA

Naslov: Lignin-based highly sensitive flexible pressure sensor for wearable electronics
Autori: Bingxin Wang, Ting Shi, Yanru Zhang, Changzhou Chen, Qiang Li and Yongming Fan (2018)

Prema autorima ovog rada lignin je najzastupljenija aromatiCna tvar na Zemlji.
Kao takav, lignin je jeftin, obnovljiv, ekoloski prihvatljiv i dostupan diljem svijeta. Vodeni
tom Cinjenicom u svom radu navedeni autori predstavili su jednostavan i jeftin pristup
za pripremu senzora na bazi fleksibilnog kompozita s karboniziranim ligninom (CL,
carbonized lignin) kao vodljivom komponentom i polidimetilsiloksanom (PDMS,
polydimethylsiloxane) kao polimernom matricom.

Senzor funkcionira na principu piezootpornickog efekta te ga odlikuje stabilan i
brz odgovor na opterecenje i rasterecenje, visoka osjetljivost, Sirok radni raspon tlaka
i izvrsna trajnost. Autori pretpostavljaju da ¢e ovaj senzor pronaci primjenu u nosivoj
elektronici koja je sve popularnija u primjeni kao sredstvo za pracenje ljudskog zdravlja
i sportskih rezultata ili pak robotickoj kozi i drugim srodnim podrucjima.

4.5.1. Materijali i na€in izrade

Proces pripreme prototipa ovog senzora prikazan je na slici 30.

Slika 30. Shematski prikaz pripreme senzora od karboniziranog lignina i PDMS ispune
1 — prah lignina, 2 — karbonizirani lignin (CL), 3 — karbonizirani lignin u prahu, 4 — mjeSavina karboniziranog lignina i PDMS, 5 —
vakumsko lijevanje, 6 — kompozit karboniziranog lignina i PDMS

Izvor: Bingxin i dr., 2018

Ligninski prah dobiven je od klipa kukuruza. Karboniziran je upotrebom cijevne
peci na 900 °C tijekom dva sata u atmosferi N2. Zatim je karbonizirani lignin zdrobljen
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i prosijan, a prosijani prah je koriSten kao vodljiva komponenta u izradi senzora.
Senzorski film proizveden je jednostavnim postupkom vakuumskog lijevanja. Prvo je
pripremlien PDMS mijeSanjem 1,0 g osnovnog sredstva i 0,1 g sredstva za
stvrdnjavanje te se potom smjesa razrijedi s 3 ml toluena. 0,5 g karboniziranog lignina
dodano je u smjesu i dobro promijeSano 10 minuta dok se ne dobije homogena
smjesa. Takva smjesa izlivena je u PTFE kalupe i stavljena u vakuumsku komoru za
uklanjanje mjehurica te na sobnu temperaturu (28 °C) kroz dva sata. Na kraju su uzorci

tijekom tri sata oCvrsnuli na temperaturi od 80 °C kako bi se formirali CL/PDMS
kompoziti.
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Slika 31. Prikaz strukture i osjetilnih svojstava kompozita od karboniziranog lignina i PDMS
Izvor: Bingxin i dr., 2018

Slika 31 a) prikazuje shematsku strukturu prototipa fleksibilnog senzora tlaka.
Srednji sloj senzora sastoji se od CL/PDMS kompozita, a s gornje i donje strane nalaze
se bakrene elektrode. Na slici 31 b) prikazana je mikroskopska slika karboniziranih
Cestica lignina , dok je na slici 31 c) vidljiva distribucija veli€ine karboniziranih Cestica.
Kao $to je prikazano na slikama, Cestice lignina imaju nepravilne oblike segmenata
veli€ine od 20 mm do 80 um. Slike 31 d) i e) prikazuju dobro rasporedenu vodljivu CL
komponentu u nevodljivoj komponenti od PDMS. Ramanova spektroskopija CL-a
prikazana je slici 31 f). Vodljivost karboniziranog lignina u tom istrazivanju je 28,01 S
m*. Vodljivost CL/PDMS kompozita izradenog od istog lignina iznosi 1,72 S m* s
udjelom od 33,3 % u ukupnom sadrzaju kompozita. Rezultati elementarne analize sa
slike 32, prikazuju da se sadrzaj ugljika povec¢ao u karboniziranom ligninu, a sadrzaj
kisika i vodika se drasticno smanjuju nakon karbonizacije.
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Sample C[%]  H[%] 0 [%] N [%] S [%]
Lignin 61.94 4.490 32.27 0.91 0.390
CL 92.68 1.271 4.937 0.76 0.352
Changes %  49.63  —71.69 —84.70 ~16.48  —9.74

Slika 32. Tabli¢ni prikaz elementarne analize lignina i karboniziranog lignina
Izvor: Bingxin i dr., 2018

Visoka vodljivost CL, sugerira da minimalno postojanje vodika i kisika ne
pogorSavaju njegovu vodljivost. Sadrzaj vodljivih komponenti implementiran je u
kompozitne materijali iskljuivo radi njihova poboljSanja osjetljivosti. Autori su
ispitivanjem dokazali da se u rasponu od 35 % do 50 % masenog udjela CL u
kompozitu povecava vodljivost el. struje, ali s daljnjim pove¢anjem udjela CL dolazi do
slabijeg porasta vodljivosti. Visi sadrzaj CL u kompozithom materijalu (iznad 50%)
rezultirao je loSom &vrsto¢om kompozita. 1z tog razloga odlucili su izraditi kompozitni
materijal za prototip senzora tlaka s 33,3 % sadrzaja CL.

4.5.2. Rezultati i zakljucci istrazivanja

Slika 33 a) prikazuje odnos napona i struje CL/PDMS kompozita pod tlaénim
opterecenjem od 0 do 20 kPa. Nagib krivulje povecava se u skladu s porastom tlaka,
Sto podrazumijeva smanjenje otpora pod utjecam tlatnog opterecenja. Daljnjim
istrazivanjem autori su ustanovili da je gornja osjetljiva granica detekcije primjenjenog
tlacnog opterecéenja priblizno jednaka 130 kPa.

Promjena otpora uzrokovana tlatnim optere¢enjem predstavlja osjetljivost
CL/PDMS senzora i prikazana je na slici 33 b) gdje se otpor smanjuje povecanjem
tlacnog optereéenja (od 0 do 20 kPa). Podrucje najveée osjetljivosti je od 0 do 3 kPa
s osjetljivos¢u do 57 kPal uz primjenjeno tlacno opterecenje od 0,5 kPa. Autori
navode kako je ova vrijednost znatno viSa nego kod drugih objavljenih radova kao Sto
su npr. senzor od karbonizirane celuloze i PDMS ili senzor od karbonskih nanocijevi i
PDMS. Smatraju da je uzrok toga poseban povrSinski profil CL Cestica koji
podrazumijeva ravne povrSine te ostre rubove i vrhove. Takav profil olakSava
neposredne on i off veze izmedu vodljivih ¢estica u kompozitu pod utjecajem tlacnog
opterecenja odosno uslijed deformacije.

S druge strane, kod kompozita izradenih od vlaknastih vodljivih komponenti,
veze izmedu parova povezanih vodljivih vlakana mogu ostati iste jer je moguce da se
pomaknu samo duz povrSine vlakana bez odvajanja ili promjena prostora izmedu njih.
vlaknastim komponentama kao Sto su npr. karbonizirana celuloza ili ugljikove
nanocijevi.

Osjetljivost kompozita CL/PDMS usporedena je i s grafittPDMS kompozitom
koji ima osjetljivost od 64,3 kPa1. Unato¢ tome, prednosti kori$tenja CL kao vodljive
komponente jesu niska cijena, obnovljivost i jednostavna priprema kompozita. Kao
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elastomer, PDMS komponenta senzora se pod utjecajem tlaénog opterecenja vrlo
brzo deformira te se udaljenost izmedu Cestica CL smanjuje Sto rezultira brzim
smanjenjem otpora i povecanjem osjetljivosti. Medutim, s daljnjim povecanjem
kompresije, PDMS komponenta ¢e se oduprijeti deformaciji i smanjenje udaljenosti
izmedu Cestica CL biti ¢e ograni¢eno. Svojstva elektricne vodljivosti kompozita mogu
se vidjeti na slici 33 b).
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Slika 33. Rezultati ispitivanja svojstava CL/PDMS senzora
Izvor: Bingxin i dr., 2018

Otpustanjem tlacnog optereéenja primijenjenog na CL/PDMS kompozit, CL
Cestice u matrici ¢e se vratiti na svoje pocCetne polozaje i tako ¢e se vratiti otpornost
kompozita Sto je vidljivo na slici 33 d), koja prikazuje i ponaSanje senzora s obzirom
na kontinuirano optereéenje i rastereé¢enje od 120 kPa pri brzini od 10 mm s,

Brzina odgovora senzora na tlacno optereéenje i rastereCenje prikazana je na
slikama 33 e) i f). Prema tim podacima ovaj kompozit pokazuje vrlo brz odgovor od
otprilike 60 ms na tlacno optereéenje i 40 ms na rasterec¢enje. Odgovor ovog senzora
na kontinuirano tlacno opterecenje i rasterecenje pokazao se kao sinkroniziran shodno
promjenama tlaénog opterecenja $to je prikazano na slici 33 g). Prema tome se moze
zakljuciti da CL/PDMS senzor ima trenutacni odgovor na primijenjeni pritisak. Na slici
33 ¢) moze se primijetiti da je intenzitet odgovora senzora u dobroj korelaciji s
primjenjenim tlaénim opterecenjima. Ovakvo ponovljivo ponaSanje vrlo je vazno
svojstvo senzora. Rezultati ponovljenih eksperimenata vidljivi na slici 33 i) pokazuju
da je intenzitet ovih senzora dobro odrzan i nakon 100.000 ciklusa.
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Slika 34. Svojstva CL/PDMS senzora kao nosivog uredaja
Izvor: Bingxin i dr. (2018)

Autori su senzor na bazi CL/PDMS ispitali u funkciji nosivog uredaja kako bi
dobili informacije o brzini i snazi pulsa ispitanika. Kao sto je vidljivo na slikama 34 a) i
b), senzor u obliku trake postavljen je na ispitanikovu arteriju vrata i zapes¢a. Relativna
promjena otpora mjerena je s obzirom na promjenu pulsa. Osim pulsa, autori su ispitali
rad senzora s obzirom na govor, odnosno rad miSi¢a vrata (slika 34 c), a rezultati su
prikazani na slici 34 d). Uocena je razlika u promjeni otpora s obzirom na izgovorene
tri razlicite rijeCi (ok, sensor i hello). Prema ovim rezultatima, autori smatraju da senzor
ima veliki potencijal za primjenu u treningu rehabilitacije govora. Ispitan je i rad
senzora kao elektroni¢ka koza kada je senzor pri¢vrScen ljepljivom trakom na prst
rukavice (slika 34 f) s rezultatima prikazanima na slici 34 e), koji ukazuju na o€itu
razliku promjene otpora s obzirom na razliitu koli€inu tekucine u ¢asi. Povecanjem
tekucine u Casi, povecao se i protok struje do ¢ega je doslo uslijed smanjenja otpora.

Prema provedenim ispitivanjima, autori zaklju€uju da njihov senzor ima veliki
potencijal za primjenu u pracenju ljudskog zdravlja ili za rehabilitaciju govora. Takoder,
smatraju ovaj senzor potencijalnim sredstvom za primjenu kao pametna (roboticka)
koZa koja bi na subjektu sluzila za obavljanje funkcije dodira i opazanje vanjskog
kontakta.
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4.6. SENZOR OD BIOUGLJENA RIZINE LJUSKE | PDMS-a

Naslov: Biochar: A “Green” Carbon Source for Pressure Sensors
Autori: Tuah Mohammad Haffiz, Mohd Yassin Ahmad Izzuddin, Daruis Affidah, Ahmad Amirul, Syamaizar Ahmad,
Mohammad Nurul Islam, Abu Samah Zuruzi (2017)

U ovom radu istrazen je biougljen dobiven pirolizom rizine ljuske u svrhu izrade
vodljive komponente senzora tlaka. Autori navode da globalna proizvodnja rize raste
kako bi iSla u korak s rastu¢om globalnom populacijom. Rizina ljuska je nusprodukt u
proizvodniji rize koji se dobije ljustenjem zrna. Upravo rizinu ljusku, navode kao jeftino
i odrzivo rjeSenje za izradu vodljive komponente senzora tlaka. Takva vodljiva
komponenta u kombinaciji s polidimetilsiloksanom (PDMS, polydimethylsiloxane) Cini
aktivni dio ovog senzora.

4.6.1. Materijali i nacin izrade

Rizine ljuske dobivene ljustenjem (slika 35 a), hermetiCki su bile zatvorene u
spremniku do procesa pirolize. Proces se provodi u trajanju od 75 minuta u inertnom
okruzenju izmedu 400 °C i 500 °C. U ovom procesu rizina ljuska prolazi kroz
terkmokemijsku reakciju i tako nastaje biougljen (slika 35 b). Mljeveni biougljen riZine
ljuske (slika 35 c) pazljivo je pomijeSan s PDMS smolom kako bi se sprijecilo stvaranje
zratnih mjehurica. Prema preporuci proizvodata PDMS smole, u mjeSavinu
biougliena i PDMS dodano je sredstvo za umrezavanje u omjeru 1:10. Kompozitni
materijal oblikovan je lijevanjem u kalupe od smedeg Seéera. Smjesa je izlivena u
Secerne kalupe i preko noéi ostavljena u vakuumu na sobnoj temperaturi. Seéerni
kalup je zatim otopljen stavljanjem u kipuéu vodu 15 do 20 minuta te su dobiveni
kompoziti na bazi biougljena i PDMS (slika 35 d).

(d)

Slika 35. Prikaz procesa od sirove rizine ljuske do kompozita biugoljena/PDMS
Izvor: Tuahidr., 2017

Proizvedeni kompoziti biougljena/PDMS pokazali su eletricni otpor od = 0,6
MQ. Promjeri pora kompozita su u rasponu od 100 ym do 1000 pym. Na slici 36
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prikazana je shema uredaja za procjenu svojstava senzora tlaka na bazi kompozita
od biougliena i PDMS-a. Ispitni stroj ima optereéenje od 5 kN. Stopa kompresije
varirala je izmedu 1mm/min do 150 mm/min. Sustav za prikupljanje podataka
zabiljezio je promjenu otpora tijekom kompresija. Sva ispitivanja su provedena na
sobnoj temperaturi i uvjetima relativne vlaznosti okoline.

| Data acquisition
-l |system

ITB/ME/1997
oooo )
Multimeter

Slika 36. Shemtaski prikaz sustava za procjenu svojstava senzora tlaka na bazi biougljena i PDMS
Izvor: Tuah i dr., 2017

4.6.2. Rezultati i zakljucci istrazivanja

Kompoziti od biougljena rize i PDMS-a pokazuju krivulje tipi¢ne za tlacno
naprezanje elastomernih materijala (slika 37). Histereza je opazena u svim krivuljama
tijekom ciklusa opterecenja i rastereéenja. Opéenito krivulje optereéenja i rasterecenja
pokazuju malu disperziju kroz 15 ciklusa, osim krivulje prvog ciklusa. Najvecéa
disperzija izmedu ciklusa, uo€ena je kod najveteg naprezanja.

0.6
Cycle 1 Load Cycle 1 Unload

0.5 1 —Cycle 2 Load ---Cycle 2 Unload

E 0.4 Cycle 3 Load Cycle 3 Unload
—Cycle 4 Loa ---Cycle 4 Unloa

= Cycle 4 Load Cycle 4 Unload
E 0.3 Cycle 5 Load Cycle 5 Unload
)
&= —Cycle 10 Load ---Cycle 10 Unload
wn 0.2 1

Cycle 15 Load Cycle 15 Unload _

0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5 0.6 0.7
Strain

Slika 37. Prikaz krivulja opterecenja i rasterec¢enja kompozita biougljena rize i PDMS-a
Izvor: Tuahidr., 2017

Odaziv je elastiCan pri malim naporima. S blagim poveéanjem opterecenja,
poveCava se i deformacija. Kod velikog opterecenja, drasticno se povecava i
deformacija.
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Ovaj senzor funkcionira na principu piezootporni¢kog efekta. Elektri¢ni otpor se
smanjuje kao odgovor na primjenjeni pritisak (slika 38). Komprimiranjem kompozita,
Cestice se izvijaju i zguSnjavaju Sto rezultira stvaranjem provodnih puteva u Cesticama
ugljika za prijenos naboja. Odnos primjenjenog tlacnog opterecenja i otpora senzora
prou¢avan je pod opterecenjem s brzinama od 1 mm/min do 150 mm/min. NajniZi
zabiljeZeni otpor je = 7 MQ. Otpornost kompozita biougliena/PDMS-a bez optereéenja
(Ro) treba uzeti u obzir pri analizi elektricnog odaziva. Ovaj parametar varira izmedu
uzoraka s istom koli€¢inom biougljena, €ak varira i na razlicitim izmjerama istog uzorka
s odstupanjem =5 %.

1.0 B : - 1.0
45 Compression rate: 10 mm/min
T .,"'\'—b
40 0.8 /\AA/\AAAAP(\K\A%‘V\A( 0.8
%} 35
~ 30 =06} H 06 |=
8 ‘s Il
> 5 =l
Z 20 0.4 104 |2
L
15 0.2 lo2
10
5 L OO 1 1 1
10 100 1000 0 400 800 1200 1600
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Slika 38. Prikaz promjene elektricnog otpora s Slika 39. Odaziv biouglijen/PDMS senzora na
obzirom na razliCite stupnjeve kompresije kompresiju pri brzini od 10 mm/min
Izvor: Tuah i dr., 2017 Izvor: Tuah idr., 2017

Senzor na bazi biougljena/PDMS mogao je pratiti kompresiju, odnosno tlacno
naprezanje pri viSe razliCitih brzina, izmedu 1 do 150 mm/min. Odaziv uredaja na
brzinu kompresije od 10 mm/min prikazan je na slici 39. Povecanjem brzine
kompresije u€inak uredaja opada.
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4.7. SENZOR OD CELULOZNIH NANOVLAKANA I LIGNINA

Naslov: Wood-Derived Lightweight and Elastic Carbon Aerogel for Pressure Sensing and Energy Storage
Autori: Zehong Chen, Hao Zhuo, Yijie Hu, Haihong Lai, Linxiang Liu, Linxin Zhong, and Xinwen Peng (2020)

Drvo je najobilniji obnovljivi resurs i nudi odrzivo rjeSenje za izradu lakih
karboniziranih materijala. U ovom radu autori su prikazali strategiju za proizvodnju
aerogela od celuloznih nanovlakana (CNF, cellulose nanofiber) i lignina. Aerogel je
porozni materijal male gustocée koji sadrZi viSe od 90 % zraka. Aerogel opisan u ovom
radu pokazuje izvrsna mehaniCka svojstva, visoku kompresibilnost, otpornost na
zamor materijala te odli¢nu osjetljivost u Sirokom rasponu radnog tlaka. Osmisljen je
tako da se fleksibilna CNF povezu u trodimenzionalnu mrezu, dok lignin dobiven
alkalnim procesom kuhanja celuloze, tj. drva (AL, alkali lignin) s visokom toplinskom
stabilno$¢u smanjuje toplinsku deformaciju trodimenzionalne mreze stvarajuéi vrlo
stabilnu strukturu.

4.7 1. Materijali i nacin izrade

Kao jedan od najobilnijih resursa biomase, drvo pokazuje hijerarhijsku strukturu
traheida i sastoji se od celuloznih vlakana, lignina i hemiceluloze. Zahvaljujuéi
kompaktnoj strukturi, prirodno drvo je kruto, a sustav traheida se teSko naruSava.
Prema tome, osmisljavanje kompresibilnih i elasti¢nih vodljivih karbonskih aerogelova
iz originalnih traheida u drvu vrlo je izazovno. Autori su opisali metodu “odozgo prema
dolje” za izravnu pretvorbu prirodnog drva u stlacivu i elastiénu karbonsku spuzvu
uklanjanjem lignina i hemiceluloze. Struktura i mehanicka svojstva drvene karbonske
spuzve dobivene metodom “odozgo prema dolje” uvelike ovisi o vrsti i strukturi drva.
Naprimjer, od drva balze niske gustoée, moze se dobiti elasticna karbonska spuzva s
tankom stani¢nom stijenkom, dok je ugljik dobiven od lipovine krhak i nestlaciv. Zbog
toga, struktura i mehani¢ka svojstva karbonske spuzve dobivene metodom “odozgo
prema dolje” uvelike ovisi o vrsti i strukturi drva, Sto ograni€ava primjenu ove metode.

S druge strane, metoda “odozdo prema gore” je odliCan pristup izradi
funkcionalnih materijala. Ova metoda moZze lako prilagoditi arhitekturu i komponente
za projektiranje porozne strukture te optimizirati svojstva funkcionalnih materijala.
Stoga se oCekuje da ¢e metoda “odozdo prema gore” pruziti u€inkovit nacin za izradu
laganog i elasticnog karbonskog materijala od drva.

Autori su u ovom radu predloZili laku i odrzivu metodu “odozdo prema gore” za
izradu laganog karbonskog aerogela dobivenog od drva s uredenom strukturom
traheida, izvrsne mehaniCke stlacivosti (kompresibilnosti) i elastiCnosti. Uredena
struktura traheida daje ugljicnom aerogelu od drva visoku kompresivnost i elasticnost,
kao i izvrsnu otpotnost na zamor materijala. Ugljicni aerogel u ulozi senzora, odlikuje
visoka linearna osjetljivost za Sirok raspon radnog tlaka te precizno otkrivanje
biosignala. Osim toga, moze se Koristiti kao samostojeca elektroda za fleksibilne
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superkondenzatore s visokim elektrokemijskim performansama 1 izvanrednom
mehanickom fleksibilnosti.

Sinteza i karbonizacija ugljikovog aerogela C-AL/CNF-5 dobivenog iz drva
ilustrirana je na slici 40. Osnovni procesi podrazumijevaju mijeSanje AL i CNF u vodi,
usmjereno zamrzavanje, vakuumsko suSenje zamrzavanjem i karbonizaciju.

Mixing

i
Lignin Ctﬁ: AL/CNF suspension
Hydrogen bonds -_ " b
Entanglement of CNF

. \LS-%»:Q*S-\%%]L

o om,

Bunseos-azaal4
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Carbonization

Ice crystal formation

C-AL/CNF-5

Slika 40. Sinteza ugljikovog aerogela C-AL/CNF-5 dobivenog iz drva
Izvor: Chen i dr., 2020

CNF prosjecne Sirine 50 nm i duljine nekoliko mikrometara dobivena su iz drva
CetinjaCa TEMPO oksidacijom. TEMPO oksidacija podrazumijeva selektivnu
oksidaciju kataliziranu 2,2,6,6-tetrametilpiperidin-1-oksid radikalom, poznatim kao
TEMPO radikal. Homogenizacijom pod visokim pritiskom CNF mogu se lako
medusobno zapetljati da tvore fibroznu mrezu. AL je odabran kao dodatak jer ima
povoljinu krutost zbog svojih umrezenih benzenskih skupina, visoke toplinske
stabilnosti i topljivosti u vodi. Tijekom procesa usmjerenog zamrzavanja kristali leda
usmjereno rastu kako bi istisnuli visoko isprepletene CNF te nakon sus$enja
smrzavanjem formirali aerogel nazvan A-CNF. S druge strane, Cisti AL tesko tvori
integrirani aerogel koji se naziva A-AL.

Aerogelovi dobiveni procesom usmjerenog zamrzavanja i susenja se nakon tog
pretvaraju u ugljikove aerogelove karbonizacijom odnosno zagrijavanjem u inertnom
plinu. Na slici 41 prikazani su uzorci aerogelova prije i poslije karbonizacije.

Slika 41. Uzorci aerogelova prije i poslije karbonizacije
Izvor: Chen i dr., 2020
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Slika 42 prikazuje sadrzaj elemenata u aerogelovima prije i poslije
karbonizacije. Rezultati ukazuju da ugljicni aerogelovi imaju visok udio ugljika (69,71
% do 79,20 %).

Samples Elemental analysis (weight %)

C H N S O
A-AL 6291 533 0.90 0.39 30.47
A-CNF 3977  6.26 0.06 0.15 53.81
A-AL/CNF 4634 6.14 0.29 0.21 47.02
C-AL 7920 231 1.18 1.12 16.19
C-CNF 69.71 248 0.42 0.24 27.15

C-AL/CNF-5 77.06 1.96 1.20 0.46 19.32

Slika 42. Tabli¢ni prikaz sadrzaja elemenata u aerogelovima prije i poslije karbonizacije
Izvor: Noori i dr., 2020

4.7.2. Rezultati i zakljucci istrazivanja

Prema provedenim analizama, C-CNF moze izdrzati 500 ciklusa pri 50 %
tlanog naprezanja i zadrzati visinu od 90,6 %. C-AL/CNF-5 nakon kompresije od 500
ciklusa (u smjeru okomitom na lamele) ne pokazuje znacajna strukturna oStecenja sa
zadrzavanjem visine od 98.7 % potvrdujuci vrhunsku elasticnost. Rezultati pokazuju
da struktura nalik traheidnoj moZe ucinkovito prenijeti tlaéno naprezanje i tako dovodi
do izvrsne kompresibilnosti i elastiCnosti. Kao $to je prikazano na slikama 43 e) i f), C-
AL/CNF-5 ne pokazuje znacajna strukturna oStecenja nakon 500 ciklusa, potvrdujudi
vrhunsku elastiCnost.

Slika 43. C-AL/CNF-5 struktura prije i poslije 500 ciklusa opterecenja
Izvor: Noori i dr., 2020

Osim izvrsne kompresivnosti, C-AL/CNF-5 pokazuje dobru savitljivost i moze
biti savijen pod velikim kutom do 180°. C-AL/CNF-5 moZe biti podvrgnut visokoj
deformaciji od 90 % s maksimalnim opterecenjem od 24 kPa pri ¢emu krivulja
deformacije ostaje sli€éna nakon 100 ciklusa sa zadrZzavanjem visine od 91,2 % (slika
44).
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Slika 45. ZadrZavanje deformacije smanjenje visine
i koeficijent gubitka energije pri 50% naprezanja za
30.000 ciklusa (C-AL/CNF-5)

Izvor: Noori i dr., 2020

Slika 44. Deformacija pri optere¢enju od 90

% kroz 100 ciklusa
Izvor: Noori i dr., 2020

Cak i kod 95 % naprezanja, C-AL/CNF-5 moze vratiti svoj izvorni oblik i zadrzati
90,1 % visine nakon 50 ciklusa. C-AL/CNF-5 takoder otkriva izvrsnu otpornost na
zamor s visokim zadrzavanjem naprezanja na 91,1 % nakon 10.000 ciklusa na 50 %.
Na slici 45. prikazano je da C-AL/CNF-5 moze €ak i dugotrajno izdrzati kompresiju za
30.000 ciklusa, s visokim zadrzavanjem naprezanja od 79,1% i smanjenje visine od
samo 11,4 %.

Mehanicka robusnot, veliki kompresijski prostor izmedu karboniziranih slojeva
i izvrsna otpornost na zamor C¢ine C-AL/CNF-5 ozbiljnim kandidatom za
piezootpornicki senzor. Kako bi istraZili njegova piezootporni¢ka svojstva, autori su C-
AL/CNF-5 postavili izmedu dva komada polietilen tereftalata na koji su zalijepljene
dvije plo€e od nikla (slika 46).

A

v

C-AL/CNF-5 Ni sheet

Slika 46. Fotografija senzora (a) i shematski prikaz senzora (b)
Izvor: Noori i dr., 2020
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Na slici 47 a) prikazana je vodljivost el. struje u stvarnom vremenu pod razli¢itim
tlacnim naprezanjima. Kao $to je oCekivano, struja raste s porastom tlaka i brzo se
smanjuje pri otpustanju Sto ukazuje da je vodljivost el. struje osjetljiva na tlacno
naprezanje.
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Slika 47. Rezultati osjetilnih ispitivanja C-AL/CNF-5
Izvor: Noori i dr., 2020

Na slici 47 b) prikazan je utjecaj razliCitih pritisaka na vodljivost struje. Vodljivost
el. struje kontinuirano raste s povecCanjem pritiska, Sto ukazuje na potencijal ovog
karboniziranog aerogela za primjenu u detekciji pritiska. Linearne krivulje na slici 47
b) (napon u rasponu od -2 do 2 V) sugeriraju da je otpor senzora prili¢no stabilan pod
razli¢itim pritiscima. Vodljivost karboniziranog aerogela uvelike ovisi o kontaktnoj
povrsini izmedu Cestica ugljika.

Kao Sto je prikazano na slici 48, primjenom tlacnhog naprezanja dolazi do
smanjenja prostora izmedu ugljikovih slojeva Sto rezultira povecanjem kontaktne
povrsine odnosno smanjenjem otpora.
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Slika 48. Shematski prikaz utjecaja tlatnog naprezanja na promjenu otpora (osjetljivost senzora)
Izvor: Noori i dr., 2020

Nakon 1.000 ciklusa pri 50 % naprezanja, el. struja koja prolazi senzorom
ostaje gotovo iste amplitude bez vecih promjena $to ukazuje na izvrsnu stabilnost
odaziva struje (slika 47 c). Veza izmedu AR/Ro i deformacije (slika 47 d) pokazuje da
AR/Ro naglo raste pri deformaciji manjoj od 10 %, $to ukazuje brzo smanjenje
elektricnog otpora.

Nadalje, AR/Ro krivulja ostaje gotovo istog oblika nakon 1000 kompresijskih
ciklusa pri 50 % naprezanja, Sto pokazuje stabilnu vodljivost tijekom cikliCke
kompresije zbog visoko kompresibilnih i elasti¢nih ugljicnih slojeva. Faktor mjerenja
(GF) je parametar za procjenu osjetljivosti na naprezanje i definiran je kao GF =
(AR/Ro)/e. Slika 47 d) prikazuje dobar linearni odnos izmedu AR/Ro i naprezanja
(naprezanje < 4,5 %), s visokim GF od 11,92, $to ukazuje na visoko osjetljiv odnos
izmedu kompresibilnog naprezanja i strujnog izlaza.

Osjetljivost (S) definirana kao S = &(Al/lo)/dP, predstavlja indeks odnosa
izmedu primijenjenog tlaka i promjene struje. lzrada piezootporniCkih senzora s
visokom linearnoS¢u i Sirokim rasponom radnog tlaka predstavlja izazov za
znanstvenike zbog strukturalnog ograni¢enja senzora. Kao $to je prikazano na slici 47
e), C-AL/CNF-5 ima linearnu osjetljivost od 5,16 kPa! (R? = 0,998) u rasponu tlaka od
0 do 16,89 kPa pokazujuci vrlo osjetljiv odnos izmedu primjenjenog pritiska i trenutne
promjene izlazne struje te iznimno Sirok radni raspon. Radni tlak od 16,89 kPa
odgovara kompresiji od 85 % naprezanja, $to znaci da senzor moze to¢no registrirati
izlaznu struju u Sirokom rasponu deformacija od 0 do 85 %.

Stoga, senzor moze detektirati male i velike deformacije. Informacije vezane uz
linearnu osjetljivost i Siroki radni raspon ukazuju da je ovaj senzor superiorniji u odnosu
na brojne ostale izradene od uglji¢nih aerogelova te razlicitih vrsta vodljivih materijala
Sto se moze vidjeti na slici 49.
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Materials Sensitivity ~ Pressure range Reference
kPa™ kPa

Graphene/ 0.18 <1.5 44

polyimide foam 0.023 3.5~6.5

Graphene aerogel  0.67 <0.5 45
0.14 1.5~2.5

MXene/rGO 4.05 0.2-0.4 46

aerogel

PDMS substrate 0.815 <2 47

Graphene film 1.62 <0.5 48
0.92 2~10

PDMS/SWNTs 1.8 0.06~1.15 49

film

Carbon/PU sponge 0.068 <2.2 50

Nanofibrous 0.43 <3.5 51

acrogels 1.02 3.5-5

Graphene/PU 0.26 <2 52

sponge 0.03 3~10

Pressure-sensing 0.29 <5 53

skins

Polypyrrole/silver  0.33 <3 54

coaxial nanowire

C-AL/CNF-5 5.16 <16.89 This work

Slika 49. Usporedba osjetljivosti i raspona radnog tlaka s razli¢itim materijalima — tabli¢ni prikaz
Izvor: Noori i dr., 2020

Izvanredna osjetljivost C-AL/CNF-5 se moze pripisati: 1) visoko kompresibilnoj
i elasti¢noj strukturi nalik traheidi, 2) usmjerenim slojevima koji pod optere¢enjem
proporcionalno povecavaju kontaktnu povrSinu izmedu slojeva ugljika i smanjuju
elektriCni otpor. Osim toga, na temelju svoje izvrsne savitljivosti, senzor s obzirom na
promjenu provodljivosti el. struje mozZe prikazati odredeni kut savijanja. Kao §to je
prikazano na slici 47 f), struja u stvarnom vremenu raste s porastom kuta savijanja te
ostaje ista pod konstantnim kutem. Kada se koristi kao piezoelektri¢ni regulator,
svjetlina LED dioda koje emitiraju svijetlo moZze se lako kontrolirati primjenom razlicitih
pritisaka (slika 47 j).

S obzirom na izvanredne mehanitke performanse i osjetljivost kod detekcije
naprezanja odnosno tlaka, senzor na bazi C-AL/CNF-5 moZe se Koristiti i kao nosivi
uredaj. Na slici 47 g) prikazana je brzina odaziva senzora koja pokazuje odli¢ne
rezultate od 65 ms za odaziv i 52 ms za oporavak. Senzor se moze koristiti i za
pracenje biosignala. Ovaj senzor moze zabiljeziti signale uzrokovane pokretima
zglobova kao $to je savijanje prstiju ili ruénog zgloba tako Sto se povecanjem kutova
savijanja povecava i protok struje. Prethodno analizirani podaci ukazuju da C-AL/CNF-
5 senzor ima potencijal u primjeni kao nosivi senzor. S obzirom na izvanredne
elektrokemijske karakteristike, visoku kapacitivnost, visoku gusto¢u energije, izvrsnu
ciklicku stabilnost te izvanrednu mehanicku fleksibilnost C-AL/CNF-5 primjenjuje se i
u fleksibilnim uredajima za pohranu energije.
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4.8. SENZOR OD KARBONIZIRANE PAMUCNE TKANINE |
TERMOPLASTICNOG POLIURETANA

Naslov: Effects of carbonization temperature and substrate concentration on the sensing performance of flexible
pressure sensor
Autori: Shengnan Chang, Jin Li, Yin He, Hao Liu (2019)

Fleksibilni senzori tlaka predstavljaju vaznu ulogu u fleksibilnoj nosivoj
elektronici. Posljednjih godina, pojavljuju se senzori tlaka izradeni od karbonizirane
tkanine koju odlikuje izvrsna fleksibilnost i oCitavanje tlaka kao i lakoc¢a pripreme i niska
cijena. S obzirom da su tkanine u funkciji senzora joS uvijek nedovoljno istrazene, kako
navode autori, u ovom radu su odlucili predstaviti fleksibilni senzor temeljen na
karboniziranoj pamucnoj tkanini i termoplasticnom poliuretanu (TPU).

4.8.1. Materijali i nacin izrade

Kao osnovna sirovina za izradu ovog senzora koristena je pamucna tkanina na
osnovi tkanja prede izradene od celuloznih vlakana prosje¢nog promjera 10 do 30 uym.
Tkanina je sukcesivno isprana s acetonom, etanolom i deioniziranom vodom te
osusSena u pecnici na 80 °C. Takva tkanina je stavljena u pe¢ za karbonizaciju te
zagrijavana na temperaturama od 600 °C, 700 °C, 800 °C, 900 °C i 1000 °C pri brzini
od 3 °C min' u atmosferi dusika u trajanju od jednog sata. Zbog prakti¢nosti,
karbonizirana tkanina skrateno je nazvana prema stupnju odnosno temperaturi
karbonizacije kao CF-600, CF-700, CF-800, CF-900 i CF-1000.

TPU je izabran kao materijal za fleksibilnu podlogu. Fleksibilna otopina
supstrata pripremljena je otapanjem TPU u N,N — dimetilformamidu (DMF) u
koncentraciji od 4 %, 6 %, 8 % i 10 % koja se zatim mijeSa u magnetskoj mijesalici na
50 °C nekoliko sati. Takoder iz prakti¢nih razloga, s obzirom na koncentraciju TPU,
autori razlikuju TPU-4, TPU-6, TPU-8 i TPU-10. Kako bi se dobio kompozit
karbonizirane tkanine i TPU, proveden je proces uranjanja i suSenja. Karbonizirana
tkanina izrezana je na uzorke 1 cm x 1 cm i zasebno uronjena u razli¢ite koncentracije
TPU otopine nekoliko minuta. Zatim je izvadena i stavljena u pecnicu na temperaturu
od 80 °C u kroz dva sata. Tako dobiven materijal koristi se kao medij za mjerenje tlaka
u senzoru.
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Slika 50. Proces izrade fleksibilnog senzora tlaka na bazi karbonizirane tkanine/TPU
Izvor: Chang i dr., 2019

Proces proizvodnje fleksibilnog senzora tlaka na bazi karbonizirane
tkanine/TPU je vrlo jednostavan (slika 50). Vodljiva karbonizirana tkanina proizvedena
je procesom karbonizacije nakon ¢ega je uslijedilo uranjanje u otopinu TPA i suSenje
kako bi se dobio kompozitni materijal. Na slici 50 vidljivo je da se nakon karbonizacije
boja tkanine promijenila iz bijele u crnu uslijed transformacije celuloznih vlakana u
grafitno strukturirana karbonska vlakna. Kako bi se bolje razumio proces
karbonizacije, provedena je termogravimetrijska analiza.

Slika 51 prikazuje krivulje termogravimetrijske analize (TGA) i diferencijalne
skenirajuce kalorimetrije (DSC) uobiCajene i karbonizirane tkanine. U rasponu
temperature od 260 °C do 450 °C uocen je veliki gubitak mase od 90 %, Sto se
pripisuje isparavanju neugljikovih elemenata uzrokovanom visokom temperaturom
pirolize. Medutim, karbonizirana tkanina je dobro o€uvana pod inertnom atmosferom,
pokazujuéi izvrsnu toplinsku stabilnost s ostatkom vise od 85 % na 1000 °C. Kao $to
je vidljivo iz slike 50, karbonizacija nije ostetila strukturu tkanine, ali je doSlo do
slabljenja mehanickih svojstava. Na slici 50 je vidljiv i uzorak zakrivljenog kompozita
karbonizirane tkanine/TPU koji pokazuje dobru fleksibilnost i savitljivost zahvaljujuci
TPU koji je znatno poboljSao mehanicka svojstva tkanine.
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Slika 51. TGA (a) i DSC (b) analize obi¢ne i tkanine karbonizirane na 800 °C
Izvor: Chang i dr., 2019

4.8.2. Rezultati i zakljucci istrazivanja

Kroz proces pirolize karbonizacija pretvara materijal u vodljivi ugljik.
Temperatura je vaZzan parametar u ovom procesu koji utjeCe na sadrzaj i strukturu
ugljika. Kako bi se istrazio odnos temperature karbonizacije i utjecaj na performanse
senzora, izvedene su razliCite kombinacije karbonizirane tkanine (karbonizirane pod
razliCitom temperaturama) s istom koncentracijom TPU. Takvi razli€iti uzorci
podvrgnuti su nizu elektromehaniCkih ispitivanja. Temperatura karbonizacije
postavljena je od 600 °C do 1000 °C. Slika 52 prikazuje slike skenirajuéeg
elektronskog mikroskopa (SEM) koje prikazuju karboniziranu tkaninu pod razli€itim
temperaturama karbonizacije. Na slici se moze primjetiti kako su ugljicna vlakna
postala finija te se stupanj deformacije povecao s porastom temperature.

Slika 52. SEM slike karbonizirane tkanine na a) 600 °C, b) 700 °C, c) 800 °C, d) 900 °C, e) 1000 °C
Izvor: Chang i dr., 2019
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Slika 53 prikazuje elektricnu vodljivost karbonizirane tkanine na razliCitim
temperaturama karbonizacije.

70 80
[ 59.31 70 S
™ 5359 77 T e
% e % / -0 0—0-®
Eul / / 000 390 @-0-0
2
S / /
B —@—CF-700
TN o
L % o
10 2 // / —o— CF-1000
0'.07 % % 2 2 2 N 2 2
700 800 900 1000 05 10 15 20 25 30 35
Carbonization Temperature(°C) Pressure(kPa)
Slika 53. Vodljivost karbonizirane tkanine pri Slika 54. Relativha promjena otpora senzora
razlicitim temperaturama karbonizacije tlaka od karbonizirane tkanine/TPU-6 s obzirom
Izvor: Chang i dr., 2019 na razli¢ite temperature karbonizacije

Izvor: Chang i dr., 2019

OCcito je da tkanina karbonizirana na 600 °C nije pokazala vodljivost, dok je
vodljivost karbonizirane tkanine na 700 °C bila 0,07 S/m, na 800 °C je 13,60 S/m, na
900 °C je 53,59 S/m, a na 1000 °C bila je 59,31 S/m, $to ukazuje da se vodljivost
karbonizirane tkanine povecavala s porastom temperature karbonizacije.

Osijetljivost fleksibilninh senzora tlaka od karbonizirane tkanine i TPU pri
razliCitim temperaturama ispitana je pomodéu sustava za ispitivanje fleksibilnih
senzora. Osjetljivost ovog senzora tlaka zasniva se na principu piezootporni¢kog
uCinka i odnosi se na promjenu izlazne vrijednosti struje pod utjecajem vanjskog

pritiska. Osjetljivost piezootpornickog senzora definirana je na sljedeci nain: S =
8 AR/R
sp

gdje je
AR=Ro-R

Ro i R — pocetni otpor i otpor u stvarnom vremenu
p — tlagno opterecnje

Slika 54 prikazuje tipiChu promjenu relativnog otpora senzora tlaka od
karbonizirane tkanine/TPU-6 (s obzirom na razliCite temperature karbonizacije) u
odnosu na tlacno opterecenje.

Nagib krivulje odrazava osjetljivost. Kao $to je vidljivo iz slike, pod rasponom
tlaka od 0 do 3,5 kPa, CF-800/TPU-6 i CF-900/TPU-6 imaju veci nagib u usporedbi s
onim kod CF-700/TPU-6 i CF-1000/TPU-6.

IzraCunata osjetljivost senzora baziranih na CF-700/TPU-6, CF-800/TPU-6,
CF-900/TPU-6 i CF-1000/TPU-6 bila je redom 43,67 kPa, 76,39 kPal, 80,59 kPa i
53,46 kPa. CF-600 nije pokazivao vodljivost na prethodnim ispitivanjima stoga ovdje
nisu prikazane nikakve performanse tako baziranog senzora. Ovim ispitavanjem je
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potvrdena Cinjenica da temperatura karbonizacije uvelike utjeCe na osjetljivost
senzora.

Senzor tlaka s tkaninom karboniziranom na 800 °C i 900 °C pokazuje vrhunsku
osjetljivost. Postoji viSe razloga koji uzrokuju prethodno spomenuta ponaSanja
senzora. LoS stupanj grafitizacije karbonskih vlakana na 700 °C rezultira slabom
vodljivoSc¢u, a samim time i niskom osjetljivoS¢u. LoSa mehanicka ¢vrstoca i elasti¢nost
ugljicnih vlakana karbonizranih na 1000 °C C¢ini ugljicna vlakna slabije otpornim,
odnosno lako lomljivim u slu€aju izloZzenosti na ciklicku kompresiju. NaruSena struktura
tkanine rezultira i niskom osjetljivo$¢u. S druge strane, uglji€na vlakna karbonizirana
na 800 °C i 900 °C koja odlikuje visoka vodljivost i dobra mehani¢ka svojstva imaju i
zadovoljavajucéu osijetljivost.

Materijal supstrata kompozita kljuCan je faktor za postizanje fleksibilnosti
senzora. TPU je odabran kako bi poboljSao slabija mehaniCka svojstva tkanine
uzrokavana karbonizacijom. Kako bi proucili u¢inak koncentracije otopine TPU na
svojstva senzora, autori su pripremili razliCite koncentracije TPU otopine u koje su
uronjeni uzorci tkanine karbonizirane na istoj temperaturi. Na taj nacin dobiveni su
kompoziti s razli¢itom koncentracijom TPU (4 % do 10 %) na kojima su provedena
elektromehanicka ispitivanja.

Slika 55. prikazuje vodljivost kompozita CF-800/TPU s obzirom na razliite
koncentracije TPU. Vodljivost CF-800/TPU-4, CF-800/TPU-6, CF-800/TPU-8 i CF-
800/TPU-10 bila je redom 13,24 S/m, 10,46 S/m, 8,21 S/m i 0,76 S/m $to ukazuje da
se vodljivost smanjivala s povecanjem koncentracije TPU. Koncetracija TPU od 10 %
drasti¢no je smanijila vodljivost kompozita.

gs- / / ;.21
%//
7%é%%

TPU concentration(%)

Slika 55. Vodljivost CF-800/TPU kompozita s razli¢itom koncetracijom TPU
Izvor: Chang i dr., 2019

Na slici 55 prikazane su krivulje deformacije uzrokovane tla¢nim optere¢enjem
kod kompozita s razli€itim koncentracijama TPU. Sa slike je vidljivo da povecanjem
koncentracije TPU, dolazi do povecavanja ¢vrstoCe loma i fleksibilnosti kompozita.
Kompozit s 4 % TPU pokazao je nezadovoljavajucu rastezljivost. Razli€ita vodljivost i
mehanicka svojstva inducirana razliCitom koncentracijom supstrata dovode do
razli€itin izvedbi senzora.
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Slika 56. Krivulje deformacije uzrokovane Slika 57. Relativha promjena otpora s obzirom
tlacnim opterecenjem kod kompozita s razlicitim  na tlacno opterecenje kod senzora temeljenih na
koncentracijama TPU CF-800/TPU s razli¢itim koncentracijama TPU
Izvor: Chang i dr., 2019 Izvor: Chang i dr., 2019

Slika 55. prikazuje osjetljivost, odnosno promjenu relativhog otpora fleksibilnog
senzora tlaka temeljenog na CF-800/TPU s razli¢itim koncentracijama TPU. Uocena
je mala razlika u osjetljivosti CF-800/TPU-4, CF-800/TPU-6 i CF-800/TPU-8 senzora
tlaka, dok je osjetljivost senzora temeljenog na CF-800/TPU-10 naglo pala. Visoka
koncentracija TPU ozbiljno utjeCe na performanse osjeta senzora.

Na slici 58 prikazana je relativna varijacija otpora senzora temeljenog na CF-
800/TPU s razli¢itim koncentracijama TPU tijekom optereéenja i rasterecenja
reflektirajuci histerezu. Prema izracunu, histereza CF-800/TPU-4, CF-800/TPU-6 i CF-
800/TPU-8 senzora bila je 7,91 %, 11,87 % i 22,75 %, $to ukazuje da se histereza
povecala s povecanjem koncentracije TPU. To se pripisuje inherentnoj
viskoelasticnosti elasticnog polimera.
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Slika 58. Relativna varijacija otpora senzora tlaka temeljenog na CF-800/TPU s razlic¢itim
koncentracijama TPU pod opterecenjem i rasterecenjem: a) 4 % TPU, b) 6 % TPU, c) 8 % TPU, d) 10

% TPU
Izvor: Chang i dr., 2019

Povecanje koncentracije TPU utjeCe i na stabilnost senzora. Elektricni signal
senzora s 8 % koncentacije TPU bio je blago nestabilan s fluktuiraju¢im elektriCnim
signalom. Senzor s 10 % koncentracije TPU izgubio je sposobnost osjeta. Prema
tome, rezultati pokazuju da koncentracija supstrata znatno utjece na performanse
senzora. U usporedbi senzora s 4 % TPU koji ima slabu mehanicku ¢vrstocu i 10 %
TPU s visokom viskoelasti€no$¢u, senzor s 6 % TPU pokazao je manju histerezu i
bolju stabilnost. Istrazivanjem razli€itih procesa pripreme, zaklju€eno je da fleksibilni
senzor tlaka karboniziran na temperaturi 800 °C do 900 °C s masenim udjelom TPU
od 6 % pokazuje najbolju osjetljivost i histerezu, koja je veca nego kod vecine
fleksibilnih senzora tlaka na bazi ugljicnih komponenti. Slika 59 prikazuje usporedbu
nedavno prijavljenih senzora tlaka temeljenih na karbonskom materijalu.
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Materials Preparation process Sensitivity (kPa™") Hysteresis
Cotton/PDMS Carbonization 13.89 /
Melamine foams Carbonization 100.29 /

Crepe paper Carbonization 5.67 /
Graphene/polyester fabric Dipping-drying method, thiolation reaction 8.36 /
Graphemef/silk Thermal reduction method, dipping-drying method 0.4 /

Carbon nanotube/polyimide Freeze drying process, thermal imidization process 11.28 /

Carbon nanotube/Ni-coated fabric Dipping-drying method 26.13 /

Carbon black/Airlaid paper Solution drop-casting method 51.23 /
Carbonized fabric/TPU Carbonization 80.59 11.87%

Slika 59. Tabli¢ni prikaz usporedbe performansi senzora nedavno prijavljenih fleksibilnih senzora

tlaka temeljenih na ugljicnom materijalu
Izvor: Chang i dr., 2019

Kako bi se potvrdila ponovljivost fleksibilnog senzora tlaka na temelju CF/TPU
proveden je ciklus ispitivanja performansi. Slika 60. prikazuje relativnu varijaciju otpora
senzora temeljenog na CF-800/TPU-6 kroz 4000 ciklusa pod konstantnim
opterecenjem od 3 kPa. Vidljivo je da je varijacija relativhog otpora bila stabilna tijekom
ovog procesa, bez znadajnih fluktuacija elektrinog signala. Stovise, relativna
varijacija otpora u prvih 10 ciklusa, srednjih 10 ciklusa i zadnjih 10 ciklusa pokazala je
dosljedne pravilne promjene, koje potvrduju izvrsnu ponovljivost i trajnost ovog
senzora.
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Slika 60. Relativna varijacija otpora senzora tlaka temeljenog na CF-800/TPU-6 kroz 4000 ciklusa pod

konstantim opterecenjem od 3 kPa
Izvor: Chang i dr., 2019
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4.9. SENZOR OD KARBONIZIRANOG KREP PAPIRA S
VALOVITOM STRUKTUROM

Naslov: Flexible and Highly Sensitive Resistive Pressure Sensor Based on Carbonized Crepe Paper with
Corrugated Structure
Autori: Sheng Chen, Yijia Song and Feng Xu

Celuloza je najzastupljeniji obnovljivi bioplimer na Zemlji koji se uglavhom
dobiva iz pamuka i lignoceluloze biomase (najéesée drva ili trava). Senzori na bazi
celuloznog papira sve su ¢esce primjenjivani u “zelenoj” elektronici zbog njihove Siroke
rasprostranjenosti, niske cijene, male tezZine te odli¢ne fleksibilnosti i odrzZivosti.

Autori su u ovom radu predstavili senzor sa sitotiskanim interdigitalnim
elektrodama na ravnom tiskarskom papiru u kombinaciji sa karboniziranim krep
papirom (CCP) integriranim u fleksibilni senzor tlaka kao supstrat, odnosno aktivni
materijal senzora. Porozna i valovita struktura CCP zasluZna je za odlicha svojstva
ovog senzora.

Rad senzora demonstiran je kroz prakticnu primjenu u detekciji promjene pulsa
na zapesScu, disanja, fonacije, itd. te za pracenje distribucije prostornog tlaka u
stvarnom vremenu.

4.9.1. Materijali i na€in izrade

Fleksibilni senzor tlaka u ovom radu sastoji se od CCP kao aktivnhog materijala
I papira za tiskanje kao supstrata. List papira za oblikovanje krep papira izraden je od
obilne koli¢ine celuloznih vlakana, koja se sastoje od B-D-glukopiranoznih jedinica
povezanih 1,4-glikozidnim vezama. Nakon suSenja na Yankee cilindru, list papira
odvojen je od povrSine cilindra krep ostricom. Vazno je napomenuti da je brzina
kretanja papira prema oStrici veCa od kretanja papira izvan oStrice Sto rezultira
nastajanjem brojnih mikroskopskih nabora na papiru (slika 61). Tako dobivena valovita
struktura €ini krep papir materijalom dobre mekoce, fleksibilnosti i otpornosti.

Slika 61. Shematski prikaz izrade krep papira
Izvor: Sheng i dr., 2018.

Vid Palali¢ Analiza karakteristika karbonskih bio-senzora tlaka..., diplomski rad



4. REZULTATI ISTRAZIVANJA 51

CCP je dobiven jednostavim i jeftinim procesom karbonizacije odnosno
toplinske obrade. Nekarbonizirani krep papir izrezan je na pravokutne oblike
odredenih dimenzija te zagrijavan u cijevnoj pec¢i u 99,9 % atmosferi dusika.

Nakon karbonizacije se krep papir iz bijele pretvorio u crnu boju i reducirao
povrSinu na oko 30 % te masu na 76 % u odnosu na izvorne vrijednosti. Unato¢
redukciji povrsine i mase, zadrzao je valovitu i poroznu strukturu i nakon karbonizacije.
Piroliza pri visokim temperaturama pretvorila je celulozu u ugljik slican grafitu koji ima
izvrsnu elektriCnu vodljivost koja je kljuna za izradu piezootporni¢kog senzor tlaka.
Valovita i porozna struktura CCP doprinijela je visokoj osjetljivosti i Sirokom radnom
rasponu ovog senzora (slika 62 b) i c). S druge strane, papir za tisak ima relativho
glatku i ravnu povrsinu te gustu unutarnju strukturu i kao takav je pogodan za sitotisak
(slika 62 d).

Slika 62. SEM fotografije CCP (b,c) i papira za tiskanje (d)
Izvor: Sheng i dr., 2018.

Na slici 63 prikazan je postupak izrade fleksibilnog senzora tlaka na bazi CCP.
Interdigitalne elektrode na ravnom tiskarskom papiru izradene su sitotiskom srebrne
paste prema odgovaraju¢em kalupu te osuSene na 105 °C. Na krajeve elektroda od
srebrne paste spojene su dvije bakrene Zice. Dobiveni CCP izrezan je na dimenzije
10 x 10 mm te je postavljen na povrSinu interdigitalnih elektroda i inkapsuliran
polimidnom (PI polyimide) trakom.

Carbonization
—

Crepe Paper Carbonized Crepe Paper

N
A Copper Wirg/
Printing Paper
Screen Printing Interdigitated Electrodes Pressure Sensor

Slika 63. Shematski prikaz izrade CCP senzora tlaka
Izvor: Sheng i dr., 2018.
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4.9.2. Rezultati i zakljucci istrazivanja

Za mjerenje elektromehanickih svojstava CCP senzora tlaka, autori su izradili
sustav koji se sastoji od univerzalnog stroja za tlacno ispitivanje materijala, stanice za
elektrokemijsku obradu i raCunala za snimanje trenutnog signala (slika 64).
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Slika 64. Sustav za mjerenje elektromehanickih svojstava CCP senzora
Izvor: Sheng i dr., 2018.

CCP senzor tlaka pokazao je visoku osjetljivost i pouzdanost u Sirokom rasponu
tlaka. Rezultati analize elektromehanickih ispitivanja fleksibilnog CCP senzora tlaka
prikazani su na slici 67.

Na slici 65 a) prikazan je strujni napon krivulja (I-V) pod razli¢itim stati¢kim
tlakovima od 0 do 20 kPa. Sve krivulje pokazale su izvrsnu linearnost koja ukazuju na
konstantnu vodljivost CCP senzora tlaka pod statiCkim optere¢enjem. Nagib krivulja
se postupno povecavao s primijenjenim pritiskom do 20 kPa, Sto znaci da je senzor
pruzao maniji elektri¢ni otpor pod vecim tlacnim opterecenjem.

Autori su osjetljivost ovog senzora tlaka definirali kao: S = &(Al/lo)/dP

Al — promjena struje senzora pod odredenim tlakom
lo — po€etna struja bez tlacnog opterecenja
P — primijenjeni pritisak

Slika 65 b) prikazuje visoku osjetljivost CCP senzora tlaka u Sirokom rasponu
od 0 do 20 kPa. Krivulja je sastavljena od Cetiri linearna podrucja, $to odgovara Cetiri
razliCita nagiba, tj. osjetljivosti. U podrucju niskog tlaka, osjetljivost senzora tlaka CCP
bila je 5,67 kPa! i 2,52 kPa! za raspone od 0 do 0,43 kPa i 0,42 do 2,53 kPa. U
podrucjima visokog tlaka od 2,53 do 9,06 kPa i 9,06 do 20 kPa, osjetljivost je bila 0,87
kPa odnosno 0,32 kPa. Ovi podatci pokazali su dobru osjetljivost, znacajno vecu
od nekih ostalih senzora iz literature.
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Slika 65. Elektromehanicka svojstva fleksibilnog CCP senzora tlaka
Izvor: Sheng i dr., 2018.

Slika 65 c) prikazuje normaliziranu promjenu struje (Al/lo)) CCP senzora tlaka
pod ciklickim opterecenjima s razli€itim tlakom. U Sirokom rasponu tlaka od 50 Pa do
20 kPa, ovaj senzor jasno je detektirao tlacna optereéenja te su signali bili trenutni i
ponovljivi bez ocitih slabljenja. Ovaj podatak potvrduje dobru pouzdanost, ponovljivost
te Siroki radni raspon CCP senzora.

Slika 65 d) prikazuje normalizirane promjene struje senzora pod cikliCkim
optere¢enjem od 1kPa s razliCitim frekvencijama. Signal je bio vrlo stabilan i nije
pokazao gotovo nikakvu ovisnost o frekvenciji, koja je kljuéna za prakti¢nu primjenu
CCP senzora tlaka.
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Slika 66. Relativna promjena struje pri ponovljenom opterecenju i rasterecenju od 1 kPa za 3000

ciklusa
Izvor: Sheng i dr., 2018.

Na slici 66 prikazan je stabilan i ponovljiv elektri¢ni odaziv CCP senzora tlaka
na tlacno opterec¢enje od 1 kPa kroz 3000 ciklusa. Osim neznatne promjene signala
kod pocetnih ciklickih optereCenja kada su nastale nepovratne pukotine u vodljivom
dijelu senzora, nisu uoCene razlike u amplitudama promjene struje za pocetni i zavrsni
ciklus.

Nadalje, brzina odgovora takoder je vazan parametar za senzore tlaka koji se
odnosi na optereéenje i rastere¢enje senzora. Slika 65 e) prikazuje odli¢nu brzinu
odaziva od ~30 ms kao i vrijeme oporavka od ~25 ms. Provedeno je i ispitivanje kako
bi se otkrilo optere¢enje ultraniskog tlaka uzrokovano laganim predmetima. Kao $to je
vidljivo na slici 67, CCP senzor je mogao otkriti tlak od samo ~0,9 Pa Sto oznaCava
donju granicu detekcije senzora. TlaCno opterecenje ispitivano je malim listom (28,4
mg), moljcem (15,3 mg) i sitnim komadom vate (9,1 mg) na povrsini od 1 cm? §to
odgovara pritiscima od ~2,8 Pa, ~1,5 Pa, odnosno ~0,9 Pa.
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Slika 67. Promjena relativne struje CCP senzora pod malim tlacnim opterec¢enjem
Izvor: Sheng i dr., 2018.
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Izmedu ostalog, za fleksibilni senzor tlaka od velike je vaznosti i prepoznavanje
deformacije uzrokovane savijanjem. Slika 68 pokazuje svojstva CCP senzora prilikom
savijanja.
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Slika 68. Svojstva CCP senzora na savijanje
Izvor: Sheng i dr., 2018.

U shematskoj strukturi savijanja senzora (slika 68 b), prikazana je konstantna
duljina luka (30 mm) te duljina tetive koja se smanjuje povecanjem opterecenja. Slika
68 c) prikazuje promjenu relativne struje senzora tlaka CCP pod ciklickim savijanjem
i otpustanjem s razli€itim duljinama tetiva. Struja se monotono povecava uz smanjenje
duljine tetive savijenog senzora. U Sirokom rasponu tetive od 29,75 mm do 20 mm,
CCP senzor tlaka pokazao je svaku promjenu optereéenja uzrokovanu savijanjem s
postojanim i ponovljivim signalima. Senzor je pokazao visoku osjetljivost na savijanje
pri malom opterec¢enju savijanja. Suprotno tome, pri velikom optereéenju savijanja
osjetljivost senzora bila je relativno niza.

Zbog dobre fleksibilnosti, visoke osjetljivosti, Sirokog radnog raspona, brzog
vremena odaziva i niske granice detekcije ovi senzori se mogu primijeniti kao nosivi
uredaju u raznim podrucjima za pracenje promjene tlaka. Slika 69 prikazuje pracenje
pulsa ispitanika u stvarnom vremenu prije i nakon intenzivnog vjezbanja.

a b 005 =
—— -wave
i Normal A —
—— After Exercise oiid T-wave
0
i 83 min”' S 002 vel
0.01
35 0.00
g 595  6.30
\_é y Time (s)
S
N c 0.15{ P-wave
. -0.10 D-wave
63 min”’ s
WWW %08
A 5 y 4 o 00075 48 50
0 2 4 ' 6 8 10 Time (s)
Time (s)

Slika 69. Primjena nosivog senzora tlaka CCP za otkrivanje pulsa na zglobu ispitanika
Izvor: Sheng i dr., 2018.
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Fleksibilni CCP senzor tlaka pricvrScen je na zapeSc¢e ispitanika prozirnom
medicinskom trakom. Iz rezultata je vidljivo da je prije vjeZbanja puls ispitanika u
normalnom stanju iznosio priblizno 63 otkucaja u minuti, a nakon vjezbanja 83
otkucaja u minuti. Osim otkucaja, senzor je razlikovao karakteristicne vrhove valnog
oblika pulsa (P, T iD) (slika 69 b) i ¢). Autori su proveli viSe razli€itih ispitivanja vezanih
uz osjetljivost senzora te zakljuCili da se isti moze primijeniti i u detekciji te
prepoznavanu malih varijacija tlaka pri aktivhostima kao Sto su disanje, govor ili
kapanje vode.

Osim prethodno spomenutih funkcija, detekcija prostorne distribucije tlaka
klju€na je za primjenu senzora tlaka u nosivoj elektronici i umjetnoj elektronickoj kozi.
Kako bi pratili promjene prostornog tlaka, autori su dizajnirali senzorsku mrezu. Na
slikama 70 a) b) i ¢) prikazana je redom matrica interdigitalne elektrode, sitotisak
srebrne paste na papiru za tisak te mreza CCP senzora tlaka.
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Slika 70. Primjena CCP senzora tlaka za detekciju prostorne raspodjele tlaka
Izvor: Sheng i dr., 2018.

Nepravilan predmet poput klju€a postavljen je na povrSinu mreze senzora te je
u svakom senzoru izmjerena trenutna promjena (slika 70 d). Kao sto je vidljivo na slici
70 e), kontrast boja u mapiranju distribucije lokalnog tlaka bio je u skladu s polozajem
klju€a i njegovog oblika pokazujuéi sposobnost CCP senzora tlaka za otkrivanje
prostornih varijacija tlaka. Osim toga, mreza senzora moze pratiti dinamiku promjene
raspodjele tlaka u stvarnom vremenu. Kao $to je prikazano na slici 70 f) i g) uteg od 1
g i 2 g ilustriran je razlicitim visinama stupaca u trodimenzionalnom stupCastom
grafikonu. Ovakvo svojstvo potvrduje mogucénost implementacije CCP senzora tlaka u
raznim tehnologijama visokog razvojnog stupnja kao $to je elektroniCka koZza ili uredaji
za pracenje biosignala kod Covjeka.
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Analizom odabranih ¢lanaka koji se odnose na senzore tlaka bazirane na
karboniziranoj komponenti organskog porijekla ustanovljeno je da postoje razliCite
vrste senzora. ZajedniCko svojstvo svih analiziranih senzora je funkcioniranje na
principu piezootporni¢kog ucinka. Vecina njih razvijena je iz slinih razloga, a
uglavnom je to primjena kod nosivih uredaja, odnosno roboti¢ke koze ili uredaja za
pracenje biosignala kod ljudi. Nekoliko senzora pokazalo je odli¢na svojstva i u funkciji
promjenjivog otpornika.

Sve opisane senzore, osim jednog, karakteriziraju viSe ili manje elasti¢na
svojstva uz razliCite promjene u otporu el. struje. Za razliku od ostalih, senzor na bazi
ekstrahiranog Caja specifiCan je po tome S$to je pokazao dobru vodljivost s
nepovratnom plasticnom deformacijom te se kao takav moze koristiti u razne svrhe,
drukcije od ostalih senzora. Takav ireverzibilni senzor tlaka mogao bi pronaci primjenu
u mnogim sektorima kao npr. senzor za otkrivanje lokalnog kvara izazvanog udarcem.

Osnovna razlika izmedu opisanih senzora je u materijalima i postupcima izrade.
Prema materijalima za izradu vodljive komponente, razlikuju se senzori od:

a) karboniziranog drva i drvnih tvari (lignin, celulozna vlakanca)
b) karboniziranog ekstrahiranog lista ¢aja

c) karboniziranog lignina iz kukuruza

d) karboniziranih rizinih ljuskica

e) karbonizirane pamucne tkanine

f) karboniziranog krep papira

Vodljive komponente svih opisanih senzora izradene su od organske biomase.
Autori senzora orijentirali su se pronalasku odgovaraju¢eg materijala koji bi prije svega
bio jeftin te ekoloski prihvatljiv. S obzirom na sve vecu ekoloSku osvijestenost, vodljivi
elementi svih opisanih senzora mogu biti izradeni od bioloSkog otpada ili viska
neiskoriStenog materijala (ostatka) iz proizvodnije.

Karbonizirana organska masa ima odli¢na svojstva vodljivosti elektricne struje,
ali loSa mehanicka svojstva. Stoga je nuzno bilo osmisliti kompozitni materijal koji bi
uz dobra svojstva vodljivosti el. struje imao i povoljna mehani¢ka svojstva. To je
uspjesno rijeSeno dodavanjem ispuna od razli€itih vrsta sintetiziranih materijala.
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Kao ispuna, odnosno sredstvo za poboljSanje mehanickih svojstava kompozita
obi¢no su koristeni sljede¢i materijali:

a) polivinilni alkohol

b) polipropilen

c) polidimetilsiloksan

d) termpolasticni poliuretan

e) polidopamin

Svaki od navedenih materijala karakteriziraju razliCita mehanicka svojstva i
utjecaj na vodljive komponente, $to je detaljnije opisano u poglavlju s rezultatima
istrazivanja.

ZajedniCko svojstvo svih materijala koji poboljSavaju mehani¢ka svojstva
karboniziranih komponenti je da se povecanjem njihove koncentracije, smanjivala
vodljivost el. struje kompozita. Pronalazak idealnog omjera vodljive komponente i
punila osnovni je uvjet da bi se proizveo kvalitetan senzor.

U tablici 1 sazeto su navedeni materijali od kojih su izradeni kompozitni
segmenti senzora analizirani u ovom radu. Navedena su osnovna svojstva koja utjecu
na funkcionalnost senzora. S obzirom da pojedina svojstva nisu dostupna za sve
opisane senzore, usporedena su ona dostupna.

Senzor na bazi karbonizirane pamuc¢ne tkanine s TPU ispunom pokazao je
najbolju osjetljivost (80,59 kPa!). Unato¢ odliénoj osjetljivosti, ovaj senzor ima loSu
trajnost, odnosno ponovljivost (izdrzZljivost) od samo 4.000 ciklusa.

kukuruza i PDMS ispune. Pokazao je osjetljivost od 57 kPa! i izuzetnu ponovljivost
od 100.000 ciklusa. Osim toga, radni raspon ovog senzora je iznadprosjecno Visok,
do 130 kPa.

Senzor od karboniziranog drva i ispune od PVA ima najveéi radni raspon od O
do 358 kPa. Najvecu brzinu odaziva pokazao je senzor od karboniziranog drva i PDMS
u trajanju od 20 ms za opterecenje te isto toliko za rasterecenje.
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Tablica 1. Usporedba svojstava analiziranih senzora tlaka

Materijal Radni Ponov-
vodljive Materijal Osjetljivost | raspon Brzina odaziva ljivost
Clanak komponente ispune [kPal] [kPa] [ms] [broj ciklusa]
Nan i karbonizirano polivinilni / < 358 / /
DeVallance | drvo alkohol
(2017)
Noori i dr. karbonizirani polipropilen / / / /
(2020) listovi
ekstrahiranog
Caja
Chenglong i @ karbonizirana polidopamin 40 <50 optereéenje: 50 1.000
dr. (2021) celulozna rasterecenje: 20
vlakanca
Yanidr. karbonizirano polidimetil- 10,74 <100 optereéenje: 20 13.000
(2018) drvo siloksan rasterecenje: 20
Bingxin i dr. = karbonizirani polidimetil- 57 <130 opterecenje: 60 100.000
(2018) lignin iz  siloksan rasterecenje: 40
kukuruza
Tuahidr. karbonizirane polidimetil- / / / /
(2017) rizine ljuske siloksan
Chen i dr. karbonizirana  alkalijski lignin 5,16 <16,89 opterecenje: 65 30.000
(2020) celulozna rasterecenje: 52
nanovlakna
Chang i dr. karbonizirana = termoplasti¢ni 80,59 / / 4.000
(2019) pamucna poliuretan
tkanina
Sheng i dr. karbonizirani / 5,67 <20 opterecenje: 30 3.000
(2018) krep papir [0-0,42 kPa] rastereéenje: 25
2,52
[0,42-2,53
kPa]
Prema ovim podacima, kao materijal najpovoljniji za izradu vodljive

komponente pokazala se karbonizirana pamuc¢na tkanina iza koje slijedi karbonizirani
lignin iz kukuruza.

Najpogodniji materijal za punilo je PDMS kojeg karakterizira visoka osjetljivost,

radni raspon, brzina odaziva i ponovljivost. S obzirom da su pozitivha svojstva PDMS-
a izrazena kod razliCitih senzora, potrebno je detaljnije analizirati korelacije izmedu
postupaka izrade kompozita te koliCine i kvalitete koriStenih materijala.

Prema navedenim svojstvima i analizama, senzori na bazi karbonizirane
biomase imaju veliki potencijal za implementaciju u najsuvremenija tehnoloska otkri¢a
kao $to su roboticka kozZa te nosivi uredaji za pracenje fizioloskih informacija kod ljudi.

Osim prethodno opisanih namjena analiziranih senzora, nijedan od spomenutih
ne spominje se kao sredstvo za mjerenje tlacnog opterecenja u koristenju namjestaja.
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Jedan od vodecih problema danasnjice, koji se odnosi na Covjeka i koriStenje
namjestaja, svakako je prekomjerno sjedenje. S obzirom na evoluciju Covjeka koji
nikada kroz povijest nije viSe sjedio nego sada, period ubrzanog tehnoloskog razvoja
predstavlja i novo poglavlje ljudske evolucije koje zahtjeva i promjene u skladu s
takvim nacCinom zivota. Stru€njaci koji prate navike i zdravlje ljudi, te struCnjaci iz
podrucja oblikovanja namjestaja, pokuSavaju pronaci primjereno rjeSenje ovog
globalnog problema.

Cilj rada bio je analizirati karakteristike i gradu postojecih senzora temeljenih
na primjeni karboniziranih prirodnih materijala (od biomase), s pove¢anom paznjom
na senzore koji imaju potencijal ugradnje u namjestaj za sjedenje (ili druge vrste
namjestaja). Svrha tako ugradenih senzora bila bi pra¢enje nacina sjedenja na
principu detektiranja tlakova.

Senzori koji mjere tlaéno optereéenje imaju puno potencijala za primjenu kod
pra¢enja navika u namjestaju za sjedenje. lako vec postoje razliCite vrste senzora koji
prate navike sjedenja korisnika, oni su relativno skupi, a Cesto su ta rjeSenja i
nespretna za koristenje. Poznata rje$enja, nije lako implementirati u namjestaj za
sjedenje, a da ne utjeCu na estetsku i uporabnu vrijednost tog namjestaja (Vlaovic¢ i
sur., 2022). Osim toga, cijena njihove izrade i problem s porijeklom materijala od kojih
su izradeni predstavljaju veliku prepreku kada je rije€ o Siroj implementaciji senzora
za pracenje navika sjedenja u svakodnevni Zivot Covjeka.

Upravo senzori analizirani u ovom radu s obzirom na svoja odlicha svojstva,
nisku cijenu izrade te organsko porijeklo materijala imaju veliki potencijal u Siroj
primjeni senzora za pracenje navika sjedenja.

Svi analizirani senzori pokazali su izvrsnu osjetljivost i kao takvi bi se mogli
koristiti za praéenje navika sjedenja. S obzirom na njihovu malu debljinu i jednostavnu
gradu, senzori bi se mogli implementirati u sjedala stolica, npr. u sloj izmedu spuzve i
podloge sjedala. Na isti nacin bi se mogli implementirati u naslon za leda ili
rukonaslone te tako obuhvatiti sve kljuéne dijelove koji se odnose na navike, tj.
kvalitetu sjedenja. Na taj nacCin stolica bi estetski i funkcionalno mogla ostati
nepromijenjena, a istovremeno obogacena senzorima koji prate sjedenje korisnika.

Unato€ izuzetnoj osjetljivosti, problem implementacije ovih senzora u namjestaj
za sjedenje predstavlja njihova ponovljivost (trajnost). S obzirom da tijekom sjedenja
dolazi do brojnih promjena u tlacnom optereéenju u kratkom vremenu, svi analizirani
senzori vrlo bi brzo izgubili svoju funkciju. Kao eventualno, pilot rjeSenje, mogao bi se
iskoristiti senzor na bazi karboniziranog lignina i PDMS-a kojeg odlikuje ponovljivost
od 100.000 ciklusa.

Kako bi se rijeSio problem ponovljivosti, naustrb osjetljivosti, mogla bi se
povecati trajnost senzora. Prema dosadasnjim istrazivanjima ovakvog tipa senzora, to
bi bilo moguce izvesti dodavanjem vece koli€ine ispune odnosno materijala za
poboljSanje mehaniCkih svojstava osjetljivog dijela senzora umjesto osjetljive,
karbonizirane komponente senzora. Tako proizvedeni senzori imali bi bolju trajnost, a
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s obzirom da se kod namjestaja radi o puno vecéim silama nego kod roboti¢ke koZe ili
uredaja za pracenje fizioloskih signala, smanjena osjetljivost bi i dalje trebala ostati
dovoljna za prikupljanje informacija koje se odnose na pracenje navika sjedenja.

Ovaj rad pokazao je dio svjetskih istrazivanja koji obuhvacaju izradu i primjenu
senzora od karboniziranih bio-materijala, koji su u vrijeme istrazivanja bili dostupni u
bazama podataka otvorenog pristupa.

Medutim, rad nije niti priblizno dao konkretne odgovore koji od tih senzora jest
najpogodniji za upotrebu u namjestaju, a nazalost, nije pronaden niti jedan rad da se
odnosio na bio-senzore koji se mogu, ili su bili ugradeni u namjestaj bilo koje vrste.
Stoga su potrebna nova istrazivanja, koja ¢e se usmijeriti ha implementaciju bio-
senzora u namjestaj, ali i na potragu za mogucim rjeSenjima koja bi se dodatno
poboljSavala i prilagodila primjeni u namjestaju.
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