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Streszczenie

W pracy dokonano przegladu metod i narzedzi pomiarowych do sorpcyjnych badan uktadu wegiel-metan.
Przeglad dotyczyt analizy literatury, jak rowniez urzadzen komercyjnie dostgpnych. Metody pomiarowe stosowane
w gornictwie wegla kamiennego dziela si¢ na bezposrednie i posrednie. W pracy dokonano krotkiego opisu obu
z nich. Przedstawiono rowniez dost¢pne narzg¢dzia do pomiardéw sorpcyjnych uktadu wegiel-metan. Sorpcyjne
narzgdzia pomiarowe podzielono na trzy grupy: wolumetryczne, grawimetryczne i przeptywowe. Przedstawiono
krotki opis dziatania przyktadowych urzadzen pomiarowych uktadu wegiel-metan.
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Stosowane w gornictwie wegla kamiennego metody i narzedzia
pomiarowe do badan uktadu wegiel-metan podzieli¢ mozna na labo-
ratoryjne oraz uzywane w kopalniach. Urzadzenia stosowane w wa-
runkach in situ charakteryzuje zwykle niski stopien skomplikowania
ich budowy. Ze wzgleddéw bezpieczenstwa, sg to czesto urzadzenia
analogowe np. desorbometr manometryczny DMC-2 (rys. 1). Me-
tody 1 narzegdzia laboratoryjne sa znacznie bardziej skomplikowane
i rozbudowane, totez niniejsza praca dotyczy przegladu dostepnych
rozwiazan laboratoryjnych.

2. Metody pomiarowe stosowane do
oznaczania metanonosnosci

Eksploatacji poktadow wegla towarzyszy uwalnianie si¢
metanu do atmosfery kopalnianej. Okres$lenie ilo$ci uwalnianego
metanu jest niezwykle istotnym czynnikiem z puntu widzenia oceny
zagrozenia metanowego i wyrzutowego. Ocena ta jest podstawa do
podjecia profilaktyki zwalczania zagrozenia juz na etapie przygoto-
wania i udostgpniania nowych rejonow eksploatacyjnych. Poziom
zagrozenia metanowego 1 wyrzutowego w polskim gornictwie we-
glowym okreslany jest przede wszystkim na podstawie parametru
metanono$nosci Mn, rozumianej jako objetosciowa ilo$¢ metanu

pochodzenia naturalnego, zawarta w jednostce wagowej w glebi calizny weglowej. Metanono$nos¢ jest
jednym z najwazniejszych parametréw decydujacych o zagrozeniu naturalnym we wszystkich zagiebiach
weglowych $wiata [Wierzbicki i Skoczylas, 2014].
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Przez lata powstalo wiele metod i narzgdzi pomiarowych do oceny zawartosci metanu w pokladzie
weglowym. Metody oznaczania metanonosnosci poktadu weglowego podzieli¢ mozna na:

— metody bezposrednie — w ktorych metanono$no$¢ poktadu wyznaczana jest w laboratoriach ba-
dawczych poprzez bezposrednie odgazowanie probek wegla pobranych z poktadu do hermetycznie
zamykanych zbiornikow [PN-G-44200:2013-10, 2013].

— metody posrednie — w ktorych metanono$nos¢ oceniana jest na podstawie porownania migdzy soba
niektorych parametréw charakteryzujacych uktad wegiel-gaz wyznaczanych laboratoryjnie i mierzo-
nych in situ.

2.1. Metody bezposrednie

Bezposrednie metody oznaczania metanonosnosci poktadow weglowych naleza do metod doktadnych.
Wyznaczanie metanono$nos$ci za ich pomoca moze by¢ realizowane jedynie przez wyspecjalizowane labo-
ratoria badawcze posiadajace odpowiednie uprawnienia rzeczoznawcy do spraw ruchu zaktadu gérniczego
w zakresie zagrozenia metanowego [Ryszka i Sporysz, 2008].

Metody oznaczania metanono$nosci stosowane w polskim gdornictwie weglowym rozwijane sa juz od
lat pig¢dziesiatych ubieglego wieku, kiedy to wdrozono bezposrednia metodg naczyn zamknigtych uzywana
przez Peters’a i Warnecke’a w Niemczech od lat trzydziestych ubiegltego wieku [Peters i Warnecke, 1933].
W metodzie tej probki rdzenia pobierane do hermetycznie zamknigtych pojemnikéw, podlegaty dwukrot-
nemu odgazowaniu w laboratorium. W pierwszej fazie okreslano ilos¢ gazu, ktory uwolnit sig¢ z probki
rdzeniowej do pojemnika. Nastgpnie rdzen ten ulegal zmieleniu, co pozwalato uwolni¢ pozostala czes$¢ gazu
w nim zawarta. Oznaczona zawarto$¢ metanu w probce wegla, podlegata korekcie wynikajacej ze strat gazu
w trakcie procesu pobrania probki.

W nastegpnych latach powstawaty kolejne metody bezposrednie do okres§lania metanono$nos$ci po-
ktadow weglowych. W latach siedemdziesiatych ubieglego stulecia w Glownym Instytucie Gornictwa
opracowano bezposrednig metod¢ otworowa do okreslania zawarto$ci metanu w pokltadach wegla. Metoda
ta zostata dostarczona wraz z aparatem do odgazowania probek (tzw. AOP) [Glowny Instytut Gérnictwa,
1976] 1 §cisle precyzowatla ona sposob i miejsce pobierania probek wegla w warunkach in sifu. Rozdrobnienie
i odgazowanie probki odbywato si¢ w hermetycznym zbiorniku, do ktorego probka byta pobierana. Ocena
metanonosnosci uwzgledniata bilans ilo$ci gazu utraconego, gazu desorbujacego oraz gazu resztkowego.

Bezposrednia metoda otworowa byta stosowana
przez lata, a jej kolejne modyfikacje obejmowaty sposob
i miejsce pobierania probek. W latach dziewigcdziesia-
tych ubiegtego wieku, w Glownym Instytucie Gornictwa
opracowany zostal nowy, wyposazony w pompg proz-
niowa, aparat do odgazowania probek wegla MOD-1
(rys. 2).

MOD-1 jest urzadzeniem nadal wykorzystywa-
nym do okre§lania metanonos$nosci poktadow weglo-
wych bezposrednia metoda otworowa. Obecna metodyka
pomiaru metanono$nosci opiera si¢ na polskiej normie
[PN-G-44200:2013-10, 2013].

2.2. Metody posrednie

Okreslanie metanono$nos$ci poktadow wegla ka-
miennego metodami posrednimi opiera si¢ na wykorzy-
staniu istniejacych wspolzaleznosci pomigdzy parame-
trami gazowymi (np. wskaznik intensywnosci desorpcji,
izoterma sorpcji, itp.), technicznymi (np. zawarto$¢ czesci lotnych, popiotu w weglu), teksturalnymi (np.
porowatos¢) oraz termodynamicznymi (np. ci$nienie ztozowe gazu, temperatura w wyrobisku, itp.). Zaletami
tych metod sa prostota i szybko$¢ uzyskiwania wynikdw, dzigki czemu moga by¢ one czgsto stosowane. Wada
metod posrednich jest otrzymywanie przyblizonych warto$ci metanonos$nosci [Borowski, 1975].

Najpopularniejsza metoda posrednia wyznaczania metanonosnosci jest metoda desorbometryczna.
W warunkach polskiego gérnictwa weglowego metoda desorbometryczna stosowana jest od wielu lat. Ocena

Rys. 2. MOD-1 aparat do odgazowania probek wegla
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zawarto$ci metanu w poktadzie weglowym za jej pomoca opiera sia na wykorzystaniu zalezno$ci pomigdzy
warto$cia wskaznika desorpcji, a metanonosnosciqg wegla. Badania statystyczne przedstawione w pracy
[Wierzbicki, 2012] wykazaly, ze zastosowanie rownania Langmuir’a pozwala powiazaé ta zalezno$cia
parametry Mn i dp. Przy zastapieniu w tym rownaniu parametru cisnienia p — wskaznikiem intensywnosci
desorpcji dp, parametr sorpcji @ — metanonosnoscia Mn, mozliwe jest oszacowanie metanonos$nosci poktadow
weglowych na podstawie wynikow pomiarow wskaznikow intensywnosci desorpcji. Niepewnos¢ takiego
oszacowania okreslona zostata na poziomie 24%. Jako poréwnanie podano wyniki pomiaréw bezposred-
nich, gdzie cztery niezalezne laboratoria wyznaczaly metanono$nosci tego samego poktadu, a uzyskane
rozbieznosci wynikow wyniosty 20%.

3. Laboratoryjne narzedzia pomiarowe ukladu wegiel-metan

Oprocz metod i narzedzi pomiarowych stosowanych in situ, a takze tych ktore stuza do oznaczania
metanonosnosci poktadow weglowych, istnieje jeszcze szereg urzadzen laboratoryjnych do badan dodat-
kowych parametrow uktadu wegiel-gaz. Urzadzenia te umozliwiaja migdzy innymi okreslanie pojemnosci
sorpcyjnej, wyznaczanie izoterm sorpcji badz tez pomiar parametrow niezbednych do oznaczenia efektyw-
nego wspotczynnika dyfuzji. Laboratoryjne urzadzenia do pomiaréw uktadu wegiel-gaz podzieli¢ mozna
na trzy podstawowe grupy:

— urzadzenia wolumetryczne,
— urzadzenia grawimetryczne,
— urzadzenia przeptywowe.

W pracach dotyczacych pomiaréw uktadu wegiel-gaz najczesciej spotykanymi rozwiazaniami sg
urzadzenia wolumetryczne [Ceglarska-Stefanska i in., 2008; Zargbska i in., 2012; Baran i in., 2012]. W pracy
[Pillalamarry i in., 2011] autorzy prezentuja najbardziej typowe wolumetryczne rozwiazanie konstrukcyjne,
w ktorym zastosowano dwa, polaczone sa ze soba za pomoca zaworu, zbiorniki o znanych objetosciach (rys.
3). W jednym ze zbiornikow umieszczana jest probka z sorbatem. Drugi ze zbiornikoOw stanowi magazyn
gazu przeznaczonego na sorpcje. W momencie rozpoczecia rejestracji otwierany jest zawor pomiedzy zbior-
nikami. Znajac ci$nienie poczatkowe oraz rejestrujac jego zmiany po potaczeniu zbiornikoéw, wyznaczana
jest ilos¢ zasorbowanego w probce gazu.
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Rys. 3. Schemat ideowy typowego wolumetrycznego urzadzenia sorpcyjnego

Rozwiazanie takie posiada bardzo prosta konstrukcje, przez co jest bardzo tatwe w obstudze. Posiada
ono jednak kilka wad. Przede wszystkim pomiar nie odbywa si¢ w warunkach izobarycznych. Do momentu
zakonczenia szeregu procesow zwigzanych z transportem i sorpcja gazu w probcee, warto$¢ cisnienia w obu
zbiornikach spada. Rezultaty pomiaru sa odczytywane w stanie rownowagi sorpcyjnej. Aby wykorzystaé
rejestracjg¢ nieustalonej fazy procesu do wyznaczenia efektywnego wspotczynnika dyfuzji, konieczne
staje si¢ uzyskanie rozwiazania roéwnania dyfuzji w warunkach odpowiadajacych eksperymentowi. Nie
mozna skorzysta¢ z rozwiazania analitycznego dla modelu uniporowego, ktorego zastosowanie wymaga



90 Mateusz Kudasik

izobarycznych warunkow w trakcie sorpcyjnej akumulacji gazu, poprzedzonych skokowa zmiang ci$nienia
[Wierzbicki, 2011].

Przyktadem wolumetrycznego urzadzenia sorpcyjnego udoskonalonego o prace w warunkach izoba-
rycznych jest sorpcjomat manometryczny zbudowany w Instytucie Mechaniki Gorotworu PAN [Kudasik,
2011]. W stosunku do typowego urzadzenia wolumetrycznego, sorpcjomat manometryczny zostat rozbu-
dowany o dodatkowy zbiornik buforowy, w ktorym utrzymywane jest state cisnienie w trakcie pomiaru.
Stabilizacja ci$nienia gazu, w trakcie pomiaru, odbywa si¢ w potaczonych zbiornikach B i C (rys. 4). Gaz
ze zbiornika 4 do zbiornika B naptywa poprzez elektrozawor EZ i kapilarg thumiaca K7. Elektrozawor EZ
sterowany jest dwustanowym regulatorem, zrealizowanym w systemie DasyLab. Na wejscie tego regulatora
kierowany jest sygnal z przetwornika ci$nienia Pp, na podstawie ktorego regulator decyduje o koniecznosci
otwarcia lub zamknigcia elektrozaworu EZ. Otwarcie elektrozaworu wywotuje skokowy przyrost cisnienia
Pa, kompensujacy ubytek gazu wywolany sorpcja. [lo$¢ gazu zwiazanego sorpcyjnie wyznaczana jest jako
wynik bilansu zawartosci tych trzech zbiornikow.

;e----=-»|  SYSTEM KONTROLNO-POMIAROWY |

N S S S
r E ] s |
| : |
| @P 2 |
[ - |
U | zeiornik weara | ZBIORNIK ZBIORNIK |
|| zasiLasacy BUFOROWY | “&* NA |
| GAZU GAzu | \/| ProBke | |
: (A)  |elmomon e (M e | |
| (E2) - |
l Pa,T, Va pe,T, Vg ps,T, Vo |
S >K __ reruostar - 1!

Rys. 4. Schemat ideowy udoskonalonego urzadzenia sorpcyjnego — sorpcjomatu manometrycznego

Innym przyktadem wolumetrycznego urzadzenia sorpcyjnego pracujacego w warunkach izobarycznych
jest sorpcjomat ttokowy zbudowany w Instytucie Mechaniki Gorotworu PAN [Kudasik, 2012]. Sorpcjomat
tlokowy (rys. 5) wyposazony jest w cylinder z ttokiem poruszanym przez silnik krokowy za posrednictwem
sruby napedowej. Pomiar ilosci gazu bioracego udziat w procesach sorpcyjnych odbywa si¢ na podstawie
rejestracji przemieszczenia Ax ttoka, proporcjonalnego do zmian objgtosci gazu wywotanej sorpcja, przy
stalym cis$nieniu pomiaru p,. Przemieszczenie tloka wyznacza pozycja osi wirnika silnika krokowego. Wirnik
silnika krokowego obraca si¢ skokowo, po zadaniu impulsu sterujacego. Przemieszczenie ttoka wyznacza
objetos¢ gazu AV zasorbowanego w probce, mierzona w warunkach temperatury i ci$nienia pomiaru.

ZBIORNIK
NA PROBKE I —

[[otw6rz <—»zamkni p
s
Ps &l AVs(Ax)

Rys. 5. Schemat ideowy dziatania sorpcjomatu ttokowego
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Kolejnym przyktadem sorpcyjnego urzadzenia wolumetrycznego jest rowniez cyfrowy rejestrator
emisji metanu CREM [Skoczylas i in., 2015] do oceny desorbowalnej zawartosci metanu. Urzadzenie to
moze pracowac zar6wno w warunkach laboratoryjnych, jak i kopalnianych. Probka wegla przeznaczonego
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do badan pobierana jest w warunkach dotowych i umieszczana w analizatorze. CREM sktada sig¢ z dwoch
komor: referencyjnej i pomiarowe;j (rys. 6). Za pomoca roznicowego przetwornika ci$nienia AP rejestrowane
jest ci$nienie roznicowe pomigdzy komorami, bedace miarg desorpcji. Komory potaczone sa z otoczeniem
za pomoca mikro-elektrozaworow, ktore domyslnie sa zamknigte. Emisja metanu z ziarnistej probki we-
gla, umieszczonej w komorze pomiarowej, powoduje przyrost ci$nienia wzgledem komory referencyjne;j.
W momencie zbliZenia si¢ warto$ci ci$nienia roznicowego do gérnego zakresu pomiarowego przetwornika
ci$nienia AP, nastgpuje otwarcie mikro-elektrozaworow na okoto 0.1 s. Powoduje to wyréwnanie si¢ ci-
$nienia roznicowego. Opisany schemat powtarzany jest cyklicznie, az do momentu zakonczenia procesu
emisji metanu z probki.
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Rys. 6. Schemat ideowy cyfrowego rejestratora emisji metanu CREM

W Kopalni Do$wiadczalnej ,,Barbara” Glownego Instytutu Gérnictwa powstata udoskonalona, cyfrowa
wersja desorbometru DMC-2. Elektroniczny przyrzad ,,Barbara” stuzy do pomiaru intensywnos$ci desorpcji
gazu z wegla i szacunkowej zawartosci metanu pochodzenia naturalnego w weglu — metanono$nosci [ Staczek
i Simka, 2004]. Urzadzenie to, w sposob zautomatyzowany, dokonuje pomiaru wskaznika intensywnosci
desorpcji jednominutowej i dwuminutowej dp. Nastgpnie na podstawie wartosci obu wskaznikow szacuje
metanonos$nosci poktadu weglowego.

Inna grupa narzedzi stosowanych w laboratoryjnych badaniach sorpcyjnych sa urzadzenia grawime-
tryczne [Benham i Ross, 1989]. Przyktadami urzadzen grawimetrycznych sa komercyjnie dostepne produkty
zagranicznych firm:

— IsoSORP (Gravimetric Sorption Analyzer) firmy Rubotherm,
— DVS Advantage (Dynamic Vapor Sorption) firmy Surface Measurement Systems,
— IGA-001 (Intelligent Gravimetric Analyzer) firmy Hiden Isochema (rys. 7).
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Rys. 7. Schemat ideowy i zdjgcie urzadzenia grawimetrycznego IGA-001

Urzadzenia grawimetryczne rejestruja zmiany cigzaru probki zwigzane z procesami sorpcyjnymi.
Pomiary prowadzone sa w warunkach statego cisnienia. Wsrod potencjalnych wad nalezy wymieni¢ skom-
plikowana budoweg tego typu przyrzadow oraz konieczno$¢ uwzgledniania sity wyporu w ostatecznym
wyniku. Nalezy ponadto doda¢, iz ze wzgledu na stopien ztozonosci urzadzen grawimetrycznych, koszty
ich zakupu sa bardzo wysokie, co wiaze si¢ z konieczno$cia poniesienia wysokich naktadow finansowych
przy wyposazeniu laboratorium w tego typu aparaturg.

Urzadzenia przeplywowe wykorzystywane sa stosunkowo rzadko. Najwigkszy problem polega na
dostarczeniu przeptywomierza gazowego o bardzo wysokiej czutosci, przy jednoczesnie szerokim zakresie
pomiarowym. Zwykle urzadzenia przeptywowe wykorzystywane sa w badaniach zwiazanych analizami
filtracji gazu przez osrodki porowate [ Skoczylas, 2015]. Budowa i testy tego typu przyrzadu opisane zostaly
w pracach [Topolnicki i in., 2009; Kudasik i Topolnicki, 2010]. W celu rozszerzenia zakresu pomiarowego
tworcy przyrzadu zastosowali przeptywomierz wielozakresowy.

Ilos¢ dostgpnych narzedzi pomiarowych do laboratoryjnych badan sorpcyjnych uktadu wegiel-gaz jest
ograniczona. Niektore dost¢pne rozwiazania bazuja na metodach sprzed kilkudziesigciu lat, jak na przyktad
typowe narzedzia wolumetryczne pracujace w warunkach zmiennego ci$nienia. Inne rozwiazania, bazuja-
ce na metodach przeplywowych, posiadaja ograniczenia metrologiczne, stad sa rzadko wykorzystywane
w pomiarach sorpcyjnych. Urzadzenia grawimetryczne z kolei, pomimo wysokiej doktadnosci i ogromnych
mozliwos$ci metrologicznych, sa niezwykle drogimi rozwigzaniami, a ich zakup jest dla wielu laboratoriow
badawczych nieosiagalny finansowo.

Praca zostata wykonana w roku 2015 w ramach prac statutowych realizowanych w IMG PAN w Krako-
wie, finansowanych przez Ministerstwo Nauki i Szkolnictwa Wyzszego.
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An overview of laboratory methods and tools for taking measurements
of the coal-methane system

Abstract

The study provides an overview of methods and techniques used in sorption measurements of the coal-methane
system, including both the survey of literature on the subject as well as commercially available instrumentation.
Measurement methods used in coal mining can be broadly categorised as direct and indirect and their short descrip-
tions are provided in this paper. Available tools for sorption measurements in the coal-methane system are discussed
too. The methods can be categorised into three groups: volumetric and gravimetric analysis and continuous flow
methods. The operating principles of equipment to be used when investigating the coal-methane systems are briefly
summarised.
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