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Inventia consta dintr-un dispozitiv prezentat sub forma unei celule active care permite
masurarea rezistivitatilor electrice de volum ale materialelor sensibile la metode de masu-
rare, pentru care nu pot fi utilizate tensiuni sau intensitati mari ale curentului electric, asa
cum sunt materialele semiconductoare in general si compozitele polimerice ranforsate cu
nanotuburi de carbon in special.

Celula activa este destinata utilizarii acesteia atat pentru controlul calitatii materialelor
compozite nanostructurate produse industrial, cat si pentru realizarea de cercetari in
domeniul stiintei materialelor.

In cadrul acestei descrieri, in locul termenului de ,celuld activa pentru masurarea
rezistivitatii electrice a compozitelor polimerice nanostructurate”, va fi folosit pentru simplifi-
care termenul de ,celula activa”.

Celula activa se defineste aici ca fiind un dispozitiv a carui functionalitate este pro-
tejata de anumiti factori perturbatori ai mediului printr-o carcasa si contine un circuit
electronic care necesita sursa proprie de alimentare.

Cu privire la masurarea rezistivitatii compozitelor polimerice nanostructurate, stadiul
actual cuprinde o serie de cercetari in care s-a utilizat tehnica de masurare in doua puncte
[1]. Cercetarile respective au relevat faptul ca aceste nanocompozite prezinta un domeniu
foarte mare de rezistivitatii electrice si sunt puternic dependente de concentratia de nano-
tuburi de carbon sau de alte nanoparticule electroconductoare.

In cazul compozitelor ranforsate cu nanotuburi de carbon (CNT - Carbon
NanoTubes), pentru concentratii mai mari sau egale cu 1% CNT, rezistivitatile compozitelor
respective se incadreaza in domeniul (10+10"?) Q-cm [2]. Cele cu concentratii mai mici de
1% CNT sunt mai degraba electroizolante si pot avea rezistivitati de peste 10" Q-cm [3].

Consultand literatura de specialitate, putem spune ca instrumentele utilizate pana
acum pentru a masura rezistentele electrice din care rezulta apoi rezistivitatile compozitelor
polimerice nanostructurate, sunt:

- sursa de tensiune constanta, voltmetru si ampermetru (picoampermetru) cu care
se pot masura rezistente electrice de pana la 10"'Q [1], [2], [4], respectiv rezistivitatii pana
la 10" Q-cm;

- sursa de curent constant capabila sa furnizeze curenti de ordinul picoamperilor,
voltmetru sau electrometru cu care se pot masura rezistente de pana la 10"'Q [1], [5],
respectiv rezistivitati de pana la 10"°Q-cm;

- megaohmmetru cu care se pot masura direct rezistente de pana la 10"Q [1], [6],
[7] respectiv rezistivitati de pana la 10°Q-cm;

- sursa de tensiune constanta, electrometru gsiampermetru (picoampermetru) cu care
se pot masura rezistente de panala 10" Q[1], [8], respectiv rezistivitati de panala 10Q-cm;

- comparator in punte Wheastone cu care se pot masura rezistente de pana la 10"Q
[1], respectiv rezistivitati de pana la 10" Q-cm;

- instrument pentru masurarea rezistentelor mari, dotat cu femtoampermetru si cu
electrometru utilizat Tntr-un circuit cu o celula pentru masurarea rezistivitatilor mari, cu care
se pot masura rezistente de pana la 10"Q [9], [10], respectiv rezistivitdti de pana la
10™Q-cm.

Problemele tehnice identificate in stadiul actual cu privire la masurarea rezistivitatilor
electrice a compozitelor polimerice nanostructurate sunt:

- mare parte din metodele utilizate pana acum pentru masurarea rezistivitatilor mari
necesita tensiuni aplicate pe probe de peste 500 V. Astfel de tensiuni pot duce la depasirea
domeniului de liniaritate Ohm, astfel incat, in cazul compozitelor nanostructurate, pot fi
afectate atat masuratorile cat si structura interaa a materialului;

2
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- compozitele polimerice ranforsate in general cu particule electroconductive si in
special cu nanotuburi de carbon, contin in structura acestora sarcini electrice spatiale,
determinate de prezenta unor capacitati electrice formate prin aglomerarile de nanotuburi de
carbon in structura materialului [11]. Tn functie de concentratia nanotuburilor de carbon in
nanocompozitul polimeric, refeaua electrica formata in material poate avea atat rezistenta,
cat si capacitate electrica echivalenta extrem de mare. Acest fapt face dificila descarcarea
sarcinilor electrice spatiale si poate afecta precizia masurarilor electrice;

- celelalte metode in care sunt folosite tensiuni mici aplicate pe probe, care nu
depasesc 10 V pentru determinarea rezistivitatii nanocompozitelor, necesita curenti extrem
de mici de masurare, de ordinul picoamperilor. Astfel de curenti necesita pe de o parte con-
ditii severe de ecranare si gardare a circuitelor in care sunt introduse probele aflate sub
testul de masurare a rezistivitatii, iar pe de alta parte sunt necesare instrumente greu accesi-
bile, asa cum sunt electrometrele, femtoampermetrele, etc.;

- metodele de masurare necesita probe de material cu dimensiuni si forme specifice
care nu pot fi utilizate ulterior pentru alte tipuri de masurari asa cum sunt cele mecanice, cu
scopul stabilirii unor corelatii directe intre rezistivitatile electrice si proprietatile mecanice ale
materialelor respective.

Problema tehnica pe care o rezolva inventia consta in masurarea pe tot domeniul de
rezistivitatii electrice pe care le au compozitele polimerice nanostructurate, cu tensiuni mai
mici de 10 V aplicate pe probe, fara ca masurarile sa fie afectate de perturbatiile electrice si
electromagnetice ale mediului. De asemenea,inventia permite utilizarea acelorasi probe la
incercari mecanice de tractiune, incovoiere, fluaj sau oboseala.

Inventia are urmatoarele avantaje:

- dispozitivul ofera un domeniu larg pentru masurarea rezistivitatilor, respectiv
(10%+10") Q-cm, care acopera tot domeniul necesar de rezistivitati in care se incadreaza
compozitele polimerice nanostructurate;

- pentru a evita modificarile structurale ireversibile datorita efectului termic al
curentului electric prin legea lui Joule, si pentru a efectua masuratori electrice strict in inte-
riorul domeniului de liniaritate Ohm, metoda de masura foloseste tensiuni de masurare de
maxim 10 V aplicate pe probele de material;

- carcasa metalica pentru ecranare 8), a celulei active in care este introdusa proba
de masurat 4), avand incorporate circuitul amplificator de masura 7) care include si un circuit
pentru garda activa 17), ofera cea mai buna protectie impotriva perturbatiilor electrice si
electromagnetice ale mediului in care se efectueaza masuratorile;

- metoda de masurare este nedistructiva si poate utiliza probe de material 4) avand
formatul epruvetelor haltera de tip 1B conform standardului SR EN ISO 527-4:2000 [12] care
pot fi ulterior supuse incercarilor la tractiune, oboseala, fluaj, etc. Se obtin astfel corelatii mai
bune intre rezistivitatea electrica masurata si marimile mecanice determinate ulterior pe
aceeasi proba de material;

- circuitul de masurare din care face parte celula activa nu mai necesita electrometru
pentru masurarea tensiunilor sub curenti extrem de mici. Electrometrul fiind un instrument
greu accesibil, iar in locul acestuia poate fi uilizat un volmetru digital care este mult mai
accesibil;

- metoda de masurare pentru care se aplica inventia, contine o procedura pentru
compensarea tensiunii de offset existente in proba datorita prezentei sarcinilor spatiale
caracteristice unor astfel de materiale.
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Din punct de vedere constructiv, inventia consta dintr-un dispozitiv prezentat sub
forma unei celule active de masurare in care se monteaza proba de material 4) si care
contine un modul amplificator de masura 7 realizat pe o placa de circuit imprimat cu ampli-
ficatorul operational integrat pentru instrumentatie INA116 (16) patentat de Burr Brown [13].
Acest circuit integrat permite masurarea tensiunilor sub curenti de pana la 3 fA. Modulul
amplificator de masura are integrata o sursa de alimentare care consta din doua baterii de
12 V format A23. Ansamblul electronic impreuna cu proba de material aflata in circuitul de
masurare al celulei este protejat de influenta perturbatiilor electrice si electromagnetice din
mediu prin carcasa 8.

Inventia este prezentata in continuare, printr-un exemplu de realizare si utilizare a
acesteia conform desenelor din:

- fig. 1 si 2 care reprezintad un exemplu constructiv de realizare a inventiei;

- fig. 3 care reprezinta schema electronica cu amplificatorul de masura si circuitele
auxiliare;

- fig. 4 care reprezintd schema bloc a circuitului de masura in care este utilizata
inventia;

-fig. 5 care reprezinta in proiectie ortogonala desenele de ansamblu ale celulei active
fara carcasa de ecranare 8.

Celula activa pentru masurarea rezistivitatii electrice a materialelor nanostructurate
este construita conform fig. 1...5.

Intre suportul celulei active 1 si placa 2 montata cu ajutorul a doua piulite randalinate
sau de tip fluture 3, poate fi introdusa intr-un locas special proba de material 4 ce urmeaza
afimasurata. Pe fata inferioara a probei 4 sunt presate cu forta constanta prin arcurile 5 con-
tactele electrice 6. Contactele electrice 6 fac legatura electrica dintre proba si amplificatorul
de masura 7. Carcasa celulei active 8 are rol de ecranare si este prevazuta cu capac si gauri
prin care pot fi introdusi crocodilii cablurilor instrumentelor de masura.

Suportul 1 al celulei este confectionat din polimetacrilat de metil (PMMA - polimethyl
methacrylat), care este un bun izolator electric si este compus din placile 21, 22, 23, 24 si
25. Din acelasi material este confectionata si placa 2.

Bornele 9, 10 si 13 sunt montate pe suportul 1 si fac legatura cu sursa programabila
de curent constant 14 prin crocodilii cablului triaxial 15. Bornele 9 si 13 fac de asemenea
legatura electrica cu contactele 6, respectiv cu modulul amplificatorului de masura 7. Borna
9 reprezinta intrarea HI a amplificatorului de masura 7 si este conectata la constant 14.
Aceasta intrare este protejata de influenta mediului prin cablului triaxial 15 conectat la borna
de garda 10. Borna 13 reprezinta intrarea LO a amplificatorului de masura 7 la care este
conecta sursa de curent constant 14 prin ecranul exterior al cablului triaxial 15. Pentru a asi-
gura circuitului de masura o referinta de tensiune, intrarea LO este conectata la masa.

Bornele 11 si 12 sunt montate pe suportul 1 si fac legatura electrica intre iesirea
modulului amplificatorului de masura 7 si voltmetrul digital 20. Legaturile electrice dintre
bornele 9 si 13 cu contactele electrice 6 aplicate pe proba 4 se fac prin intermediul cablurilor
26 si 32. Intre contactele electrice 6 si amplificatorul de masura 7 legatura electrica se efec-
tueaza prin cablurile 28 si 31. Bornele 11 si 12 se conecteaza la amplificatorul de masura
7 prin cablurile 29 si 30. Circuitul de garda activa a amplificatorului de masura 7 se leaga la
borna 10 prin cablul 27.

Schema electronica a amplificatorul de masura 7 este prezentata in fig. 3 si include
amplificatorul operational pentru instrumentatie INA116 16 si circuitele auxiliare de garda
activa 17, de alimentare 18 si de compensare a tensiunii de offset a amplificatorului de
masura 19.
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Pentru utilizarea inventiei se foloseste o metoda de masurare care se bazeaza pe un
circuit de masurare in doua puncte asa cum este prezentat in fig. 4 din care fac parte celula
activa cu proba de material 4 montata in interior, o sursa programabila de curent constant
14 capabila sa genereze curenti extrem de mici de panala (10+100)fA, la tensiuni de maxim
10 V si un voltmetru digital 20.

Utilizarea inventiei pentru determinarea rezistivitatii compozitelor polimerice se
efectueaza conform urmatoarei proceduri:

- se monteaza celula activa in circuitul electric conform fig. 4;

- se introduce proba de material 4 in celula activa;

- se masoara si se noteaza tensiunea de offset V4 indicata de voltmetrul 20 cand
sursa de curent constant 14 este setata pentru un curent de OA. Tensiunea de offset V
masurata in aceste conditii, are scopul de a compensa efectul sarcinilor spatiale determinate
de prezenta capacitatilor electrice formate prin aglomerarile de nanotuburi de carbon in
structura materialului;

- se seteaza si se noteaza curentul |, la sursa de curent constant 14 la valori cores-
punzatoare, astfel incat tensiunea masurata sa nu depaseasca tensiunea maxima admisibila
de 10V;

- se asteapta pana cand tensiunea indicata de voltmetrul 20 variaza cu mai putin
0,01% pe secunda. Se noteaza tensiunea V,, indicata de voltmetrul 20;

- se calculeaza rezistenta probei de material 4 conform legii lui Ohm, cu efectuarea
compensarii tensiunii de offset V ;

- se calculeaza rezistivitatea electrica p a probei de material 4;

- se scoate proba de material 4 din celula si se repeta procedura de la pasul 2 pentru
celelalte probe de material.

Dupa efectuarea masurarilor tensiunilor electrice V,, indicata de voltmetrul 20 pentru
fiecare proba, se calculeaza valoarea R a rezistentelor electrice ale probelor 4 cu relatia:

Vm _Voff
= I— , dupa care se determina rezistivitatea electrica a materialului din care este
t
S

confectionata proba 4, cu relatia: P= R | in care:

- R este rezistenta probei de masurat, [Q)];

- V,, - tensiunea masurata pe proba, [V];

- V4 - tensiunea de offset pe proba, [V], masurata in conditiile unui curent nul de
masurare (I, = 0A);

- It - curentul prestabilit de test, [l];

- p - rezistivitatea electrica a materialului probei testate 4, [Q-cm];

- S - aria sectjunii probei de material 4, [cm?].

- I- lungimea de test a probei de material 4, [cm]. Pentru aceasta poate fi luata in
calcul distanta dintre contactele electrice 6.
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Revendicari

1. Celula activa pentru masurarea rezistivitatii electrice a compozitelor polimerice
nanostructurate caracterizata prin aceea ca, in scopul masurarii precise a conductivitafii
electrice a compozitelor polimerice nanostructurate, fara influenta factorilor perturbatori
electrici si electromagnetici din mediu are o constructie unitara compusa din o carcasa (8)
pentru ecranare in interiorul careia sunt amplasate:

- proba (4) de material de masurat care este montata in suportul (1),

- un amplificator (7) de masura prevazut cu un circuit (17) de garda activa, o sursa
(18) de alimentare cu baterii , un circuit (19) de compensare a tensiunii de offset a unui
amplificator (16) operational pentru instrumentatie.

2. Metoda pentru masurarea rezistivitatii electrice a compozitelor polimerice
nanostructurate caracterizata prin aceea ca consta in urmatoarele etape:

- se introduce o proba (4) de material de masurat intr-un suport (1) al unei celulei
active de masura de la revendicarea 1 si se conecteaza la circuitul de masura al celulei
active;

- se masoara cu un voltmetru (20) digital la iesirea circuitului de masura, tensiunea
de offset V_, cand o sursa (14) programabila de curent constant, care injecteaza curent in
proba (4) este setata pentru un curent de 0 A;

- seinjecteaza in proba (4) curenti extrem de mici de panala (10+100) fA, la tensiuni
de maxim 10V, de catre sursa (14), se noteaza valoarea curentului injectat /f si se masoara
cu voltmetrul (20) tensiunea masurata Vv, , V. -V

- se calculeaza rezistenta probei (4) de masurat cu relatia: R = mI—Oﬁ ,

t

dupa care se determina rezistivitatea electrica a materialului din care este confectionata

proba (4), cu relatia: 0= R— incare: S este aria sectiunii probei (4) si I- lungimea
probei (4). |
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