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Streszczenie

Sorpcjomat krokowy jest nowatorskim urzadzeniem pomiarowym do badan sorpcyjnych wykorzystujacym
silnik krokowy do precyzyjnej stabilizacji ci$nienia gazu. Bilans gazu bioracego udzial w procesach sorpcyjnych
w sorbencie odbywa si¢ na podstawie zliczania ilo$ci impulséw wydawanych na silnik krokowy. Silnik krokowy
steruje ruchem ttoka stabilizujacego ci$nienie gazu. Znajac powierzchnig robocza tloka oraz jego przemieszczenie
mozliwe jest wyznaczenie iloSci gazu bioracego udzial w procesach sorpcyjnych. Dynamika pracy urzadzenia
pozwala na wyznaczanie pojemnosci sorpcyjnej jak i kinetyki procesow sorpcyjnych w weglu. Przedstawiono ideg
dziatania urzadzenia, podstawowe parametry jego pracy oraz przyktadowe testy.
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1. Wstep

Metan wystgpuje jako kopalina towarzyszaca w wigkszo$ci obecnie eksploatowanych poktadach we-
glowych. Zagrozenie metanowe zwigzane jest z wystgpowaniem metanu w gorotworze i jego uwalnianiem
si¢ w wyniku prowadzonej dziatalno$ci gérniczej. Zagrozenie to wzrasta wraz z glgbokoscia prowadzenia
eksploatacji. W polskim gérnictwie wegla kamiennego, w 2010 roku [Raport WUG, 2011], na 0go6lna liczbg
32 zaktadow gorniczych, 22 zaliczono do kopaln metanowych. W 16 zakladach prowadzono wydobycie
w warunkach IV (najwyzszej) kategorii zagrozenia metanowego. Najwyzsza metanowos¢ bezwzgledna
w 2010 roku odnotowano w: KWK ,,Pnidwek” w Pawlowicach — 117,3 mln m>/rok i KWK ,,Brzeszcze”
w Brzeszczach — 115,5 mIn m®/rok.

Obecnos¢ metanu wystepujacego w poktadzie weglowym pod znacznym cisnieniem prowadzi takze do
wystepowania zjawisk gazo-geodynamicznych, wsérdd ktorych najwigksze zagrozenie niosa wyrzuty metanu
i skat. Wyrzut metanu i skal w pochylni D odstawczej w poktadzie 358/1 na poziomie 1050 m w JSW S.A.
KWK ,,Budryk” [Wierzbicki i inni, 2012] udowodnit po raz kolejny, iz kopalnie gornoslaskiego zaglebia
weglowego, przy obecnych warunkach gorniczych, takze sa narazone na ten typ zagrozen naturalnych.

W celu zapewnienia bezpieczenstwa eksploatacji wegla kamiennego istnieje potrzeba analizy 1 po-
znania mozliwie duzej liczby parametréw opisujacych uktad wegiel-metan.

2. Parametry opisujace uklad wegiel-metan w polskim gornictwie
weglowym

2.1. Parametry oznaczane obligatoryjnie

Ukltad wegiel-metan w polskim goérnictwie wegla kamiennego okreslany jest przez dwa podstawowe
parametry — metanono$no$¢ oraz intensywno$¢ desorpcji metanu. Metanono$nos¢ poktadu zdefiniowana
jest jako objetosciowa ilo§¢ metanu pochodzenia naturalnego, zawarta w jednostce wagowej w glebi calizny
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weglowej. Metanonos$nos¢ jest jednym z najwazniejszych parametrow decydujacych o zagrozeniu wyrzuto-
wym we wszystkich zaglgbiach weglowych §wiata. Przykladowe wartosci kryterialne dla wybranych krajow
ksztaltuja si¢ nastgpujaco [Beamish i Crosdale, 1996], [Lama i Bodziony, 1996]: Australia — 9 m>/tong, Bul-
garia—9 m’/tone, Chiny — 10 m>/tone, Ukraina — 8 m’/tone, Wegry — 8 m>/tone, Czechy -9 m>/tone. Praca
[Lama, 1995] wskazuje, ze wyrzuty wystepuja w weglach o metanono$nosci przekraczajacej 8 m> /Mg,y
Metanono$nos$¢ stanowi ponadto podstawe obecnej kategoryzacji zagrozenia metanowego.

Wskaznik intensywnosci desorpcji dp jest wielkos$cia charakteryzujaca ilos¢ metanu uwalnianego
z probki weglowej o okreslonej objgtosci i klasie ziarnowej w ustalonym przedziale czasowym. W r6znych
odmianach wskaznik dp jest stosowany w gornictwie wielu krajow [Janas, 1979], [Lama, 1995], [Janas
i Winter, 1977], [Paul, 1977]. W polskim goérnictwie wegla kamiennego pomiar intensywnosci desorpcji
wykonywany jest od roku 1977.

W warunkach polskiego gérnictwa weglowego pomiary prowadzi si¢ najczg$ciej manometrycznym
desorbometrem cieczowym DMC-2, opisanym m.in. w pracach [Lama i Bodziony, 1996], [Staczek i Simka,
2004]. W wyniku pomiaru otrzymujemy objgto$¢ metanu wydzielonego z wegla o okreslonej klasie ziar-
nowej w okreslonym czasie. Pomiar wskaznika intensywnos$ci desorpcji traktowany jest jako szacunkowa,
uproszczona metoda wyznaczania metanono$nosci ztoza. Podstawowy wptyw na wynik pomiaru desorbo-
metrycznego maja dwa czynniki: poczatkowa zawarto$¢ metanu w probee oraz efektywny wspotczynnik
dyfuzji. Wyniki pomiaréw pokazuja, ze wspotczynniki dyfuzji moga si¢ zmieniac si¢ w bardzo szerokim
zakresie od 1.0¥107'° cm?/s do 5.0%¥10”7 cm?/s [Dziurzynski et al., 2010], tak wigc dla whasciwego oszaco-
wania metanono$nosci poktadu na podstawie wskaznika intensywnosci desorpcji potrzebna jest znajomosé
wspotczynnika dyfuzji badanego wegla [Wierzbicki, 2011].

2.2. Parametry dodatkowe

Dodatkowe parametry opisujace uktad wegiel-gaz to najcze$ciej: pojemno$¢ sorpcyjna, izoterma
sorpcji oraz efektywny wspotczynnik dyfuzji. W warunkach krajowego goérnictwa weglowego oznaczane sa
stosunkowo rzadko, najczesciej jako jeden z elementow szerszych opracowan wykonywanych na zlecenie
kopaln przez uprawnionych rzeczoznawcow. Potencjat informacyjny tych parametrow jest bardzo wysoki.

Pojemno$¢ sorpcyjna wegla wzgledem metanu oznaczona laboratoryjnie, rozumiana jest jako ilos¢
metanu, ktéry zakumulowany zostat przez probke wegla pod cisnieniem metanu 1 bar. Wielko$¢ ta wyrazana
jest w cm>CH,/gcgw. Istota wagi tego parametru polega na jego zestawieniu z metanono$noscia. Metano-
no$nos$¢ oznaczana jest w warunkach prézni, natomiast pojemno$¢ sorpcyjna przy barycznym ci$nieniu
metanu. Réznica pomigdzy tymi warto§ciami to ilo§¢ gazu desorbowalnego. Analiza dysproporcji pomig-
dzy metanonos$noscia, a pojemnoscia sorpcyjng posrednio niesie informacje o ci$nieniu ztozowym, ktére
wystepuje w poktadzie. Szczegolnie niebezpieczne warunki charakteryzuja si¢ wysoka metanonosnoscia,
przy niskiej pojemnos$ci sorpcyjne;.

Izoterma sorpcji niesie petniejsza informacjg o wtasciwos$ciach sorpcyjnych wegla. W szczegdlnos$ci
moze postuzy¢ do ilo§ciowej proby odtworzenia warto$ci ci$nienia ztozowego. Ze wzgledu na czasochlon-
no$¢ wykonywania izotermy bardzo czgsto poprzestaje si¢ na pojemnosci sorpcyjne;.

Efektywny wspotczynnik dyfuzji to parametr stosunkowo nowy, zarowno w krajowym, jak i $wia-
towym gornictwie. Obecnie zaledwie kilka jednostek w kraju posiada aparaturg¢ pozwalajacqa w warunkach
laboratoryjnych okresli¢ ten parametr. Okreslenie efektywnego wspotczynnika dyfuzji wymaga analizy za-
rejestrowanej kinetyki emisji gazu z probki wegla. Zalety tego parametru sa ogromne. Naturalna zmienno$é
wartosci efektywnego wspotczynnika dyfuzji D, metanu w weglu zawiera si¢ w przedziale 1.0¥107'% cm?/s
do 5.0%¥1077 cm?/s. Tak wysoka zmienno$¢ wartosci D, implikuje powazne konsekwencje — znacznie inna
sytuacja gornicza (w konteks$cie analizy zagrozenia metanowego oraz wyrzutowego) wystepuje w sytuacji,
gdy mamy do czynienia z weglami o podobnej metanonos$nosci, lecz znacznie rézniacych si¢ wspodtczyn-
nikiem dyfuzji. W konsekwencji wegiel o wyzszej wartosci wspotczynnika dyfuzji, zaktadajac takie samo
uziarnienie rozdrobnionej masy weglowej, odda ta sama ilo§¢ gazu w czasie krotszym. Duzo do myslenia
powinna da¢ takze wysoka warto$¢ wspotczynnika dyfuzji, bedaca sygnatem ostrzegawczym o osobliwej
strukturze wegla, najczesciej wynikajacej z bliskosci zaburzen geologicznych, co w przypadku analizy
zagrozenia wyrzutowego stanowi najpowazniejsze niebezpieczenstwo [Wierzbicki i Dutka, 2008], [ Wierz-
binski, 2011].
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3. Urzadzenia i metody pomiarowe wykorzystywane do analizy
ukladu wegiel-gaz

Jedne z pierwszych opisanych prob analizy emisji gazu z probki weglowej prowadzone byly w la-
tach 70’tych ubieglego wieku [Bertard i inni., 1970]. Zastosowano manometr rejestrujacy zmiang cisnie-
nia w pojemniku, w ktérym znajdowata si¢ probka. Kilka lat pézniej opracowano metod¢ USBM [Kissel
i inni, 1973], gdzie obj¢tos¢ dyfundujacego gazu mierzona byla za pomoca odwrdconej kolby z woda.
Ekstrapolacje straty gazu (pomigdzy pobraniem probki, a rozpoczgciem pomiaru) dokonywano graficznie,
wykorzystujac obserwacjg, iz proces dyfuzji w pierwszym okresie mozna przyblizy¢ linia, jesli 0§ czasu
zastapimy pierwiastkiem kwadratowym z czasu. W p6zniejszym okresie metoda USBM doczekata si¢ pew-
nych modyfikacji. W metodzie Smitha i Williamsa (rok 1981) oraz w metodzie Gas Research Institute (GRI)
[Major i inni, 1996] takze stosowano technikg ,,wyparcia cieczy” oraz rozne sposoby okreslania straty gazu.
Australijskie Stowarzyszenie Normalizacyjne w 1991 rekomendowato zmodyfikowana procedurg USBM,
przy czym najwicksza roznica byto zastapienie wody roztworem kwasnej solanki, co miato minimalizowaé
rozpuszczanie si¢ CO,.

W goérnictwie polskim od lat 70°tych wykorzystywane sa cieczowe desorbometry manometryczne
konstrukcji Glownego Instytutu Gornictwa. Przyrzady te pracuja na probkach weglowych o klasie ziarnowe;j
0.5-1.0mm, natomiast pomiar emisji gazu z probki odbywa si¢ pomiedzy 120, a 240 sekunda od momentu
odwiercenia odpowiedniego fragmentu otworu badawczego. Najpopularniejsza wersja urzadzenia nosi sym-
bol DMC-2. Obecnie dostgpna jest takze wersja DMC-3a, pozwalajaca na zmiang zakresu pomiarowego,
w przypadku mierzenia niskich intensywnosci desorpcji.

Dostepny jest takze przyrzad ,,Barbara” opracowany przez GIG. Jest to urzadzenie elektroniczne. Pomiar
emisji gazu odbywa sig poprzez rejestracj¢ manometrem wzrostu cisnienia w komorze pomiarowej. Pomiar trwa,
podobnie jak w przypadku desorbometru DMC-2, 2 minuty i wykonywany jest na klasie ziarnowej 0.5-1.0mm.
Przyrzad stanowi elektroniczna wersj¢ desorbometru. Nalezy jednak pamigtaé, iz wskaznik intensywnosci
desorpcji zalezny jest od wielu czynnikéw, przede wszystkim od zawarto$ci metanu w badanej probce oraz
od wspotczynnika dyfuzji metanu w weglu. W szczegolnosci nie znajac wartosci tego drugiego, okreslanie
zawarto$ci metanu w weglu na podstawie pomiaru intensywnos$ci desorpcji ma charakter szacunkowy.

Typy urzadzen pozwalajacych na oznaczanie pojemnosci sorpcyjnych, izoterm sorpcji oraz efektyw-
nego wspotczynnika dyfuzji mozna podzieli¢ na trzy podstawowe grupy:

— urzadzenia wolumetryczne,
— urzadzenia grawimetryczne,
— urzadzenia przeplywowe.

W pracach dotyczacych pomiarow uktadu wegiel-gaz najczesciej odnajdziemy rozne typy urzadzen
wolumetrycznych. W pracach [Pillalamarry i inni, 2011] autorzy prezentuja najbardziej typowe rozwiazanie
konstrukcyjne. Za posrednictwem zaworu polaczone sa ze soba dwa zbiorniki o znanych objeto$ciach. W jed-
nym ze zbiornikdw umieszczana jest probka z weglem. Ustalane i rejestrowane sg ciSnienia w poszczego6l-
nych zbiornikach. W momencie rozpoczgcia rejestracji otwierany jest zawor pomigdzy zbiornikami. Znajac
ci$nienia poczatkowe oraz rejestrujac zmiany cisnienia po potaczeniu zbiornikdéw mozemy obliczy¢, jaka
czes¢ gazu zostata zasorbowana. Rozwigzanie takie jest proste technologicznie, jednak posiada kilka wad.
Przede wszystkim pomiar nie odbywa si¢ w warunkach statego ci$nienia. Do momentu zakonczenia szeregu
procesow zwiazanych z transportem i sorpcja gazu w probce wartos¢ cisnienia w zbiornikach spada. Jest
to w szczegolnosci problematyczne, gdy rejestracja ma na celu wyznaczenie efektywnego wspotczynnika
dyfuzji. Jednym z warunkdéw prowadzenia tego typu pomiardw jest zapewnienie skokowej zmiany ci$nie-
nia, co w przypadku omawianego rozwiazania jest niemozliwe. Druga wada polega na braku mozliwosci
precyzyjnego okreslania ci§nien na izotermie sorpcji.

W pracy [Kudasik i inni, 2011] autorzy prezentuja udoskonalona wersjg dwukomorowego urzadzenia
wolumetrycznego, nazywanego sorpcjomatem. Podstawowa zaleta urzadzenia polega na zastosowaniu elek-
trozaworu wraz z dlawikiem przeplywu w miejsce klasycznego zaworu. System ten pozwalat na quasi-ciagta
regulacje warto$ci cisnienia w pojemniku z probka wegla. Dzigki tym modyfikacja urzadzenie posiadato
nadal stosunkowo prosta konstrukcje, jednoczes$nie posiadato duza zaletg — pomiar mégt by¢ prowadzony
w statym, zadanym ci$nieniu.

Innymi, czgsto spotykanymi rozwigzaniem w badaniach sorpcyjnych sa urzadzenia grawimetryczne.
Typowym przyktadem urzadzenia grawimetrycznego jest produkt firmy Hiden Isochema — Intelligent Gravi-
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metric Analyzer (IGA). Urzadzenie rejestruje zmiany masy probki zwigzane z procesami sorpcji i transportu
gazu. Pomiary prowadzone sa w warunkach stalego ci$nienia sorpcji w zakresie 0~20bar oraz przy statej
temperaturze w zakresie -20+80°C. IGA-001 umozliwia prowadzenie w pelni zautomatyzowanych pomiar6w
poprzez programowanie sekwencji catej serii pomiarowej dla danej probki, co stanowi najwigksza zaleta
tego urzadzenia. Wérod potencjalnych wad nalezy wymieni¢ niezwykle skomplikowana i delikatng budowg
przyrzadu oraz konieczno$¢ uwzgledniania sity wyporu w ostatecznym wyniku. Nalezy ponadto doda¢, iz ze
wzgledu na stopien zlozonosci urzadzenia, jego wyprodukowanie ograniczone jest do firm komercyjnych,
co pociaga za soba konieczno$¢ poniesienia wysokich naktadow finansowych na wyposazenie laboratorium
W tego typu aparaturg.

Urzadzenia przeptywowe wykorzystywane sa stosunkowo rzadko. Najwigkszy problem polega na
dostarczeniu przeptywomierza gazowego o bardzo wysokiej czuto$ci przy jednoczesnie szerokim zakresie
pomiarowym. Budowa i testy tego typu przyrzadu opisane zostaty przez [Kudasik i Topolnicki, 2010], [To-
polnicki i inni, 2009]. W celu rozszerzenia zakresu pomiarowego tworcy przyrzadu zastosowali przeptywo-
mierz wielozakresowy. Testy przeplywomierza daly obiecujace wyniki, jednak urzadzenie to dedykowane
jest jedynie do pomiaréw uwalniania gazéw z probek weglowych bez mozliwosci pomiarow akumulacji
gazow.

Idea sorpcjomatu krokowego proponowanego przez autora w niniejszej pracy jest nowatorska i nie
odnaleziono odpowiednikow w literaturze krajowej i §wiatowej. Sorpcjomat krokowy jest nowatorskim
urzadzeniem pomiarowym zaliczanym do urzadzen wolumetrycznych. Umozliwia on prowadzenie badan aku-
mulacji i uwalniania gazu z probek weglowych w warunkach statego ci$nienia z precyzyjna stabilizacja.

4. Budowa

4.1. Idea dziatania

Sorpcjomat krokowy to precyzyjny stabilizator ciSnienia gazu, wykorzystujacy silnik krokowy do
sterowania ruchem tloka regulujacego cisnienie w cylindrze. Schemat ideowy sorpcjomatu krokowego
przedstawiony zostat na rys. 1.
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Rys. 1. Idea dziatania sorpcjomatu krokowego

Stabilizacji podlega ci$nienie P, w komorze, gdzie znajduje si¢ probka weglowa. Komora ta ma
objetos¢ V,, ktora to objetos¢ zmienia si¢ w wyniku ruchu posuwowego ttoka Ax w cylindrze. W wyniku
akumulacji/uwalniania gazu w probce weglowej, ciSnienie P, ulega zmianie, na co natychmiast reaguje silnik
krokowy wprowadzajac w ruch tlok, ktéry zmienia obj¢tos¢ V, stabilizujac w ten sposob cisnienie P, na
zadanym poziomie. Pomiar sorpcji/desorpcji gazu w probce odbywa si¢ na podstawie zliczania impulséw
generowanych na silnik krokowy. Wat obrotowy silnika potaczony jest ze Sruba, ktora krecac si¢ wraz z wa-
lem wprawia w ruch posuwowy ttoczysko wraz z ttokiem. Znajac powierzchnig ttoka, skok gwintu $ruby,
rozdzielczos$¢ silnika oraz ci$nienie stabilizacji, ze wzoru (1) mozna wyznaczy¢ objetos¢ zmiany objgtosci
V, w czasie odpowiadajace objetosci gazu akumulowanego/uwalnianego przez probke weglowa.
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— iloéé zasorbowanego gazu [cm?/g],
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— przemieszczenie tloka [cm],
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skok gwintu $ruby napedowej [cm],
— rozdzielczos¢ silnika [krok/obrot],
— krok silnika [-].
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Rejestrujac w czasie sumg impulséw wydawanych na silnik krokowy, ze wzoru (1) wyznaczy¢ mozna
czasowe zaleznosci zmian ilo$ci zasorbowanego gazu. Stad tez, w trakcie pracy urzadzenia konieczna jest
rejestracja wytacznie ci$nienia P, na podstawie ktorego na silnik krokowy wysytane sa impulsy. Ogromna
zaleta sorpcjomatu krokowego jest prostota jego konstrukcji oraz dziatania, gdzie urzadzenie to, poza ar-
maturg i cylindrycznym korpusem, sktada si¢ tylko z jednego manometru oraz z silnika krokowego wraz
ze sterownikiem.

4.2. Schemat budowy stanowiska

Sorpcjomat krokowy dziata zgodnie z idea przedstawiona w punkcie 4.1, jednak jego budowa zostala
rozszerzona o sitownik pneumatyczny z reduktorem proporcjonalnym (rys. 2). Poniewaz silnik krokowy
uzyty w budowie sorpcjomatu krokowego posiada moment obrotowy 4.4 kG/cm, totez zwazywszy na
wystepujace opory tarcia i nacisk na powierzchnie tloka stabilizowanego ci$nienia Pg, przy takim momen-
cie obrotowym silnika, zakres pomiarowy urzadzenia si¢ggal by maksymalnie do 1.5 bar. Zastosowanie
sitownika pneumatycznego z reduktorem proporcjonalnym pozwala utrzymywacé ci$nienie napgdzajace

I
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Rys. 2. Schemat budowy sorpcjomatu krokowego
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Py na stalym poziomie, o wartos$ci zblizonej do Pg (Py = Pg). Reduktor proporcjonalny dziata jak zwykty
reduktor ci$nienia gazu, jednak zamiast recznej nastawy poziomu redukcji ci$nienia gazu, sterowany on jest
proporcjonalnym sygnatem napigciowym. Dzigki sitownikowi pneumatycznemu, stabilizacja cisnienia Pg
mozliwa jest w zakresie 0-10 bar.

Dzigki utrzymywaniu ci$nien Pg i Py na zblizonym poziomie zapewniona jest ptynna praca silnika
krokowego, przez co nie wystepuja tzw. impulsy stratne. Pomiar czasowych zmian ilo$ci zasorbowanego/
desorbowanego gazu w probce odbywa sig¢ na podstawie rejestracji ilosci impulsow generowanych przez
system kontrolno-pomiarowy na silnik krokowy. Impuls kwadratowy wygenerowany przez system kon-
trolno pomiarowy firmy Advantech USB-4716 sterowany oprogramowaniem DasyLab, wprawia w ruch
obrotowy $rubg napgdowa, ktora z kolei przemieszcza tloczysko wraz z tlokiem w odpowiednim kierunku
i 0 odpowiednia odlegto$¢, regulujac w ten sposob cisnienie Pg na wymaganym poziomie. Wraz z regulacja
cisnienia Pg, sterowaniu podlega rowniez na tym samym poziomie ci$nienie napgdowe Py. Dodatkowo silnik
krokowy zaopatrzony jest w enkoder, ktory kontroluje pracg silnika krokowego rejestrujac ruch obrotowy
watu. Rola enkodera jest weryfikacja poprawnosci pracy silnika krokowego.

Rolg korpusu urzadzenia oraz cylindra prowadzacego tlok spelnia rura stalowa o §rednicy zewngtrz-
nej @ 60 mm i dlugosci 360 mm. Rura ta wraz z oprzyrzadowaniem w trakcie pomiaru umieszczona jest
w regulatorze temperatury, ktérego rolg peni rura aluminiowa ¢ 70 mm % 550 mm, z nawini¢tym drobno-
zwojowo, cienkim drutem oporowym peliacym rolg grzatki. Przeptyw pradu o natgzeniu proporcjonalnym
do stabilizowanej temperatury powoduje grzanie regulatora do wymaganego poziomu.

Projekt budowy sorpcjomatu krokowego przewiduje mozliwos¢ prowadzenia badan na probkach
weglowych zarowno ziarnistych, jak rowniez rdzeniach i brykietach. Objgto$¢ komory na probke wynosi
15 cm?®, podczas gdy catkowita pojemnos¢ komory cylindra V;, w ktorej stabilizowane jest cinienie, wynosi
230 cm’. Rozdzielczos¢ silnika w zbudowanym urzadzeniu wynosi 1600 impulséw na obrét, a skok $ruby
wynosi 1.25 mm. Powierzchnia ttoka wynosi 19.6 cm?. Stad wygenerowanie jednego impulsu na silnik
krokowy odpowiada zmianie objetosci Vs 0 0.015 cm?’. Na podstawie gabarytow sorpcjomatu krokowego,
rozdzielczosci silnika, doktadnosci manometru rejestrujacego ci$nienie stabilizacji Py oraz na podstawie prze-
prowadzonych testow (punkt 5) okres§lic mozna parametry pracy zbudowanego sorpcjomatu krokowego:

— zakres pomiarowy: 0-10 bar,

— precyzja stabilizacji ci$nienia: +0.005 bar,
— objetos¢ pojemnika na probke: 15 cm?®,

— zakres regulacji temperatury: 25-55°C,
— precyzja stabilizacji temperatury: +0.1°C.

Zdjecie zbudowanego sorpcjomatu krokowego przedstawione zostaty na rys. 3.

Rys. 3. Zdjgcia zbudowanego sorpcjomatu krokowego
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5. Przykladowe wyniki

Przeprowadzone pierwsze testy na zbudowanym sorpcjomacie krokowym miaty na celu sprawdzenie
poprawnosci jego dziatania pod katem:
— prawidtowej pracy regulatora temperatury,
— doktadnosci stabilizacji ci$nienia Py,
— ptynnosci ruchu ttoka sorpcjomatu,
— poréwnywalnos$ci generowanych wynikow z innymi urzadzeniami sorpcyjnymi.

5.1. Testregulatora temperatury

Regulator temperatury jest urzadzaniem dzialajacym niezaleznie od sorpcjomatu krokowego, posiada
on wlasne zrodto zasilania i wlasne sterowanie. Temperatura jest rejestrowana w trakcie pomiaru razem
1 innymi parametrami. Przykladowy przebieg stabilizacji temperatury za pomoca regulatora przedstawiony
zostal na rys. 4. Stabilizacja ustawiona zostala na poziomie 35°C, pomiar trwal 24 godziny. Doktadnos¢
stabilizacji wyniosta £0.1°C.
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Rys. 4. Przykladowy przebieg stabilizacji temperatury za pomoca regulatora na poziomie 35°C

5.2. Test stabilizacji ciSnienia

Przebieg zmian ci$nienia Pg podczas jego stabilizacji za pomoca sorpcjomatu krokowego zarejestro-
wany zostat w trakcie pomiaréw sorpcji CH, w probce weglowej przy cisnieniu 1 bar. Sorpcja CH, w probee
wywolywata spadek ci$nienia Pg w komorze z probka, ktdre to cisnienie stabilizowat sorpcjomat krokowy
(rys. 5). Precyzja stabilizacji ci$nienia za pomoca zbudowanego urzadzenie wyniosta +0.005 bar.

5.3. Test ruchu tloka sorpcjomatu krokowego

Praca ttoka uzalezniona jest od czgstotliwosci impulsow generowanych na silnik krokowy przez sys-
tem kontrolno pomiarowy. Testy wykazaly, iz optymalna praca silnika krokowego wystgpuje w przedziale
czgstotliwosci 1-100 Hz. Przy wyzszych czgstotliwosciach pracy, pojawiaja si¢ impulsy stratne. Przebieg
zmian sumy ilosci impulséw generowanych na silnik krokowy w trakcie nasycania probki CH, przy cisnieniu
1 bar przedstawiony zostal na rys. 6.
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Rys. 5. Przykladowy przebieg stabilizacji ci$nienia za pomoca sorpcjomatu krokowego na poziomie 1 bar
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Rys. 6. Przyktadowy przebieg zmian sumy impulséw generowanych na silnik krokowy

5.4. Test powtarzalnoSci pomiar6w sorpcyjnych

Przyktadowe testy pomiardw pojemnosci sorpcyjnej przeprowadzone zostaly na probce ziarnistej
pochodzacej z poktadu 404/1, chodnika C3 KWK ,,Pniowek”. Parametry probki weglowej poddanej nasy-
caniu CH, od prézni do 1 bar:

— klasa ziarnowa: 0.20-0.25 mm,
— masa: 10.76 g,

— zawarto$¢ popiolu:  3.8%,

— wilgoé¢: 0.4%.

Test powtarzalno$ci pomiardéw przeprowadzony zostat poprzez dwukrotne nasycanie probki metanem
od prdzni do cis$nienia 1 bar w temperaturze 35°C. Przed rozpoczeciem kazdego testu probka zostata od-
pompowana przez 24 godziny do ciénienia 107 bar. Pojemno$¢ sorpcyjna wyznaczona zostata ze wzoru (1)
na podstawie rejestracji sumy ilo$ci impulséw generowanych na silnik krokowy (rys. 6). Wyniki testu po-
wtarzalnosci pomiaréw przedstawione zostaty na rys. 7.

W obu testach uzyskano zbiezne przebiegi nasycania probek metanem w ci$nieniu 1 bar.
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Rys. 7 Wyniki testu powtarzalno$ci pomiaru sorpcjomatu krokowego

5.5. Test porownywalnosci sorpcjomatu krokowego z innymi urzadzeniami

sorpcyjnymi
Test porownywalnosci generowanych wynikow w zestawieniu z innymi urzadzeniami sorpcyjnymi

przeprowadzono na tej samej probce, ktora poddawana bylta testom powtarzalnosci. Test ten polegat na
nasycaniu probki od prozni do 1 bar metanem w temperaturze 35°C na trzech urzadzeniach sorpcyjnych:

— sorpcjomacie krokowym,
— sorpcjomacie manometrycznym [Kudasik, 2011],

— urzadzeniu grawimetrycznym [IGA.
Wyniki testu porownywalnosci badan pojemnosci sorpcyjnej na wymienionych urzadzeniach przed-

stawione zostaly na rys. 8.

— sorpcjomat manometryczny
— sorpcjomat krokowy

--IGA
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Rys. 8. Porownanie wynikow badan pojemnosci sorpcyjnej wegla przy nasycaniu metanem
na réznych urzadzeniach sorpcyjnych

Poréwnano réwniez niektére parametry wyznaczone na podstawie przebiegow zarejestrowanych na

trzech urzadzeniach. Wyniki te przedstawiono w tabeli 1.
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Tab. 1. Wyniki niektérych parametrow wyznaczonych za pomoca réznych urzadzen sorpcyjnych

Pojemnosé sorpcyjna [em®*CH,/g.,] Wspélczynnik dyfuzji [cm?/s]
Sorpcjomat mano- Sorpcjomat IGA Sorpcjomat Sorpcjomat IGA
metryczny krokowy manometryczny krokowy
2.199 2.196 2.211 2.1410° 1321107 0.81.107

6. Podsumowanie

W ramach pracy zbudowano kolejne urzadzenie do badan sorpcyjnych w warunkach statego ci$nienia
gazu. Urzadzenie wykorzystuje silnik krokowy do precyzyjnej stabilizacji ci$nienia gazu. Pomiar ilosci
gazu bioracego w procesie sorpcji odbywa si¢ na podstawie zliczania sumy impulséw generowanych przez
system kontrolno pomiarowy na silnik krokowy, ktory steruje ruchem ttoka. Przeprowadzone pierwsze testy
zbudowanego sorpcjomatu krokowego. Testy te polegaly na ocenie stabilnosci pracy regulatora tempera-
tury i precyzji stabilizacji ci$nienia. Przeprowadzono réwniez pierwsze badania sorpcyjne, wraz z ocena
powtarzalnosci generowanych wynikow, jako poréwnaniem urzadzenia z innymi aparaturami sorpcyjnymi.
Wstepne wyniki sa obiecujace, a zbudowana aparatura moze w najblizszym czasie stanowi¢ uzupetienie
bazy pomiarowej Pracowni Mikromerytyki IMG PAN o kolejny uktad do pomiardéw sorpcyjnych wegla.

Praca zostata wykonana w roku 2012 w ramach prac statutowych realizowanych w IMG PAN w Krako-
wie, finansowanych przez Ministerstwo Nauki i Szkolnictwa Wyzszego.
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Step sorption meter- novel apparatus for sorption measurements under
the constant gas pressures

Abstract

The step sorption meter is a novel device for sorption measurements utilising a step motor enabling the precise
stabilisation of gas pressure. The equilibrium of gas taking part in sorption processes in the sorbent is established
based on the number of impulses produced by the step motor. The motor controls the motion of a piston responsible
for stabilisation of gas pressure. Knowing the effective area of the piston and its displacement, the amount of gas
involved in the sorption processes can be established. The dynamic features of the device allow for finding the sorp-
tion capacity and the kinetics of sorption processes in coal. The operating principles of the device, its performance
parameters and selected test results are provided.

Keywords: sorption meter, step motor, pressure stabilisation, gas sorption



