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Komora do badan wplywu obcigzen mechanicznych
na wlasciwosci sorbentu
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Streszczenie

Znane jest z literatury zjawisko generowania naprezen i pgcznienia materiatow weglowych w trakcie sorpcji
CO, i CHy. Rodzi to pytanie, czy przebieg sorpcji jest uzalezniony od obciazen jakim poddawany jest sorbent. Jesli
taki wplyw istnieje to warto$ci pojemnosci sorpeyjnej probek weglowych, oznaczane w warunkach laboratoryjnych,
moga rézni¢ si¢ od pojemnosci sorpeyjnej wegli in situ. Zjawisko takie moze mie¢ duze znaczenie przy ocenie
gazono$nos$ci poktadow weglowych, zwlaszcza tych, ktore zalegaja na znacznych glgbokosciach. Podjgto probe
zbadania zaleznosci obciazenie-sorpcja poczawszy od skonstruowania narzgdzia badawczego.

W artykule przedstawiono zaprojektowana i wykonana w Pracowni Mikromerytyki IMG PAN komorg wyso-
koci$nieniowa umozliwiajaca badanie wptywu obciazen zewngtrznych na pojemnosc¢ sorpcyjng wegli. Zaprezento-
wano schematy elementow funkcjonalnych aparatury oraz testy wytrzymatosciowe shuzace zaprojektowaniu komory
o0 pozadanych parametrach. Omowiony réwniez zostal przebieg procesu pomiaru na zbudowanej aparaturze.

Stowa kluczowe: komora wysokoci$nieniowa, sorbent, wegiel kamienny, cisnienie okdlne.

1. Wstep

Pojemno$¢ sorpcyjna wegli kamiennych, bedaca miara zdolnosci do sorbowania par i gazow, zalezy
od wielu czynnikéw do ktorych zaliczane sa:
— typ wegla — stopien rozwinigcia struktury wewngtrznej oraz sktad maceratowy,
rodzaj gazu — jego cis$nienie i temperatura,
— obecnos¢ innych sorbatow (w szczegolnosci wilgoci),
— zawartos$¢ popiotu, itp.

Jako jeden z czynnikéw majacych wptyw na ilo$¢ zasorbowanego gazu wymienia si¢ rOwniez ciSnienie
gorotworu, aczkolwiek nie zostato to doktadnie wyjasnione i udowodnione. Przewaza jednak opinia, iz wraz
ze wzrostem ci$nienia gorotworu zdolnos$¢ sorpcyjna wegla wzgledem gazow maleje [1].

Wegle kamienne sg cialami o niesztywnej strukturze [2], dlatego tez procesy sorpcyjne powoduja
deformacje wegla objawiajaca si¢ zmianami objgtosci (pgcznienie przy sorpcji, kontrakcja przy desorpcji).
Obserwowano opoznienia pomigdzy procesem sorpcji, a zjawiskami pgcznienia, czy tez generacji naprgzen
sorpcyjnych dla uktadu: wegiel swobodnie rozszerzajacy si¢ — metan [3]. Stwierdzono, ze sorpcja gazow
prowadzi do zmniejszenia wytrzymatosci wegla [4].

Czaplinski A. 1 Gustkiewicz J., 1990 [4] badali sorpcjg i desorpcjg CO, dla kilku poczatkowych napre-
zen jednoosiowych (0,6; 1,2; 3,5; 4,8 MPa) i kilku ci$nien réwnowagi sorpcyjnej CO, (p,=0,5; 1; 2; 3 MPa)
dla probki wegla o wymiarach 1 cmx1 cmx2 cm. Mierzyli naprgzenia sorpcyjne oraz odksztatcenia wyni-
kajace z jej pecznienia podczas sorpcji. Dla zadanego naprezenia poczatkowego o; = 1,2 MPa i cis$nienia
rownowagi sorpcyjnej p, = 2 MPa odksztalcenia sorpcyjne podtuzne i poprzeczne wynosity odpowiednio
€1=0,08% ie%=0,5% a naprezenie sorpcyjne o = 4,5 MPa. Dla wigkszego naprgzenia poczatkowego wy-
noszacego 6, = 4,8 MPa oraz ci$nienia rOwnowagi sorpcyjnej p, = 2 MPa odksztalcenie podtuzne wyniosto
€1 =0,107% a poprzeczne &% = 0,543%, natomiast naprgzenie sorpcyjne o = 9,7 MPa.
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Zblizona tematyka do tej, ktora zainteresowani sg autorzy, a mianowicie wptywem catkowitego skrg-
powania ptytki weglowej na pojemno$¢ sorpcyjna wzglgdem metanu zajmowali si¢ Moffat D.H. i Weale
K.E., 1955 [5] oraz Ceglarska-Stefanska G., 2000 [3]. Badacze podjeli si¢ oszacowania wptywu obciazen
mechanicznych na wlasciwos$ci sorpcyjne wegla poprzez skrgpowanie probki metalem Wooda (Moffat D.H.
i Weale K.E., 1955) lub otulina cementowga (Ceglarska-Stefanska G., 2000). Ceglarska zaobserwowata od-
mienne zachowanie materiatu wgglowego w zaleznosci od typu wegla. Wegiel niskouweglony (duza zawarto$é
czescei lotnych V) reagowat na ograniczenie swobody rozszerzania obnizeniem pojemnosci sorpcyijnej. Dla
wegli wyzej uweglonych, charakteryzujacych sig sztywniejsza struktura, lokowanie czasteczek CH4 w sub-
stancji weglowej bylo blokowane w zakresie ciSnien metanu do okoto 3,5 MPa. Przy wyzszych ci$nieniach
metanu izotermy mialy przebieg podobny do tych wyznaczonych dla weggla odprezonego. Ostatnio ukazata
si¢ praca J. Denis N. Pone i in., 2009 [6], w ktorej pokazano wyniki pomiarow wskazujace na silny zwiazek
pomigdzy pojemnoscia sorpcyjna a obciazeniem weglowego sorbentu.

Literatura dotyczaca zwiazku obciazenie-sorpcja jest bardzo uboga. Probg wypehienia tej luki stanowié¢
beda badania na aparaturze zaprezentowanej w niniejszej pracy. Zasadniczym jej elementem jest komora
umozliwiajaca wytworzenie cis$nien do 30 MPa. Odpowiada to obciazeniu poktadu wegla zalegajacego
na glebokosci ponad 1000 m. W polskim gornictwie weglowym prowadzona jest eksploatacja poktadow
zalegajacych na tej glgbokosci. Aparatura ma umozliwia¢ pomiary ilosci zasorbowanego gazu na badane;j
probcee obciazonej hydrostatycznie. Przewiduje si¢ pomiar zmian ilosci gazu zwigzanego sorpcja w wyniku
wzrostu lub obnizenia ci$nienia okolnego dziatajacego na probke weglowa.

2. Budowa aparatury

Zbudowana komora wysokocisnieniowa do badan wptywu obciazen mechanicznych na wlasciwosci
sorbentu, sktada si¢ z trzech podstawowych uktadow funkcjonalnych (rys. 1):
— rury wysokocisnieniowej wraz z elementami uszczelniajaco-naciskowymi,
— sitownika pneumatycznego z tlokiem,
— zbiornika buforowego gazu z manometrem rejestrujacym.
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Rys. 1. Uklady funkcjonalne komory wysokocisnieniowej — widok pdtprzezroczysty

Rura wysokoci$nieniowa stanowi gloéwny element aparatury. Jest nig walek o wymiarach #50 mm
i dlugosci 200 mm z osiowym otworem ¢24 mm na dhugosci 130 mm przechodzacym w otwor o $rednicy
#10 mm (rys. 1). Otwor o $rednicy #24 mm zamkniety jest pokrywa mocowana do rury zlaczem gwintowym.
Rure wykonano ze stali konstrukcyjnej o podwyzszonej wytrzymatosci 18 G2A. W rurze tej umieszczana
jest probka do badan, na ktora wywierany jest hydrostatyczny stan naprezen w zakresie 0-30 MPa. Medium
uzywanym do wywierania obcigzen na probke jest nafta, ktora wypetnia rur¢ wysokocisnieniowa. Probka
przeznaczona do badan umieszczona jest w ptaszczu izolujacym ja od nafty. Cisnienie nafty generowane
jest przy pomocy sitownika pneumatycznego. Ze wzgledu na generowanie wewnatrz rury wysokich ci$nien,
niezbedne byto odpowiednie zaprojektowanie jej gabarytow oraz przeprowadzanie wytrzymatosciowych
obliczen numerycznych. Rozktad wspotczynnika bezpieczenstwa w przekroju rury wysokocisnieniowej
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przedstawiony zostal na rys. 2. Wspotczynnik bezpieczenstwa dla rury wynosi 4,6. Wspotczynnik ten zostat
okreslony jako wynik ilorazu granicy plastycznosci dla stali 18 G2A wynoszacej wedlug PN-H-74245:1996
—365 MPa oraz maksymalnego naprezenia zredukowanego wedtug Misesa wynoszacego w najbardziej new-
ralgicznym punkcie rury 79,34 MPa. Wyniki analizy wykazaly, ze zaprojektowana rura wysokocisnieniowa
spelnia wymogi bezpieczenstwa do pracy przy ci$nieniach do 30 MPa.

Wspotczynnik
bezpieczenswa

Rys. 2. Wyniki analizy numerycznej rozktadu wspoétczynnika bezpieczenstwa w przekroju
rury wysokoci$nieniowej poddanej obciazeniu 30 MPa

W rurze wysokoci$nieniowej umieszczona jest probka o masie okoto 12 g. Izolacj¢ probki od nafty
wypelniajacej rur¢ wysokoci$nieniowa zapewnia ptaszcz. Dobor odpowiedniego materiatu ptaszcza podyk-
towany byt koniecznoscia jego jak najnizszej pojemnosci sorpcyjnej wzgledem gazu uzywanego do badan.
Wiaze si¢ to z mozliwoscia przenoszenia sorbatu droga dyfuzji do nafty otaczajacej ptaszcz. Wyproébowano
rézne materialy (lateks, guma silikonowa, guma nitrylowa, guma butylowa, waz polietylenowy, itp.) testujac
ich zdolno$¢ sorpcyjna. Ostatecznie zdecydowano si¢ na wykonywanie plaszcza z politetrafluoroetylenu
(teflon). Sposob osadzenia i uszczelnienia probki w rurze przedstawia rys. 3.

Rura wysokoci$nieniowa

Probka

Plaszcz Przestrzen wypetniona

Wiot gazu teflonowy medium dociskowym
na prébke

Rys. 3. Sposob osadzenia i uszczelnienia probki w rurze wysokocisnieniowej — widok w przekroju

Uktadem generujacym wysokie ci$nienie medium naciskajacego na probke jest sitownik pneumatycz-
ny z ttokiem. Odpowiednia proporcja powierzchni roboczych ttoka sitownika do ttoka na medium w rurze
pozwala osiagna¢ przetozenie okoto 35 razy (stosunek powierzchni 27,5 cm?/0,78 cm?), co przy cisnieniu
gazu roboczego 1 MPa na tloku sitownika, pozwala osiagna¢ cisnienie medium obciazajacego probke rzedu
35 MPa. Schemat budowy sitownika pneumatycznego przedstawia rys. 4. Dokonano testow przetozenia
sitownika w zakresie ci$nien roboczych gazu 0-0,35 MPa, co pozwolito uzyska¢ cisnienie medium w rurze
wysokocisnieniowej do 13 MPa. Zbadana zalezno$¢ zmian ci$nienia medium w rurze wysokocisnieniowej
wzgledem cis$nienia roboczego gazu sitownika przedstawia rys. 5. Widoczna na wykresie histereza o war-
tosci 0,9 MPa pomigdzy zwickszaniem, a zmniejszaniem ci$nienia roboczego gazu wynika z oporow tarcia
o-ringdbw uszczelniajacych o pobocznicg rury.

W prezentowanym prototypie aparatury obciazenie probki wyznaczane jest z charakterystyki przeto-
zenia sitownika przedstawionej na rys. 5, znajac ci$nienie robocze gazu na ttoku. W przysztosci planuje sig
osadzenie manometru na pobocznicy rury wysokocisnieniowej, co pozwoli zwigkszy¢ doktadnos¢ pomiaru
obciazenia probki oraz umozliwi rejestracje czasowych wahan nacisku na probke.

Gaz roboczy do sitownika podawany jest z manostatu — stabilizowanego zrdodla cisnienia gazu. Si-
townik zakonczony jest trzpieniem umozliwiajacym pomiar przemieszczenia ttoka, dzigki czemu mozliwe
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Rys. 4. Schemat budowy sitownika pneumatycznego — widok w przekroju
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Rys. 5. Wyniki testu przetozenia sitownika pneumatycznego

jest oszacowanie zmian objetosci probki wywotanych zmiang jej obciazenia. W obecnej wersji aparatury
odczyt pomiaru potozenia ttoka prowadzi si¢ w sposob nieautomatyczny, jednak w przysztosci planuje sig
zaprojektowanie odpowiedniego czujnika przemieszczenia, automatyzujacego proces rejestracji ruchu tloka
w trakcie pomiaru.

Gaz sorbujacy jest podawany na probke ze zbiornika buforowego o objetosci 50 cm®. Na zbiorniku
tym umieszczony jest manometr rejestrujacy cisnienie gazu w buforze i na probee. Schemat zbiornika
przedstawia rys. 6.

Zestawienie trzech wymienionych powyzej uktadéw funk-
cjonalnych tworzy kompletny uktad komory do badan wptywu
obciazen mechanicznych na wtasciwosci sorbentu.

Manometr
rejestrujacy

3. Przebieg procesu pomiaru
na zbudowanej aparaturze

Badania wptywu mechanicznych obciazen trgjosiowych na
wlasciwosci sorpcyjne probek weglowych sa badaniami dlugocza-
sowymi, gdzie pojedyncza seria pomiarowa trwa okoto jednego
tygodnia. Przed rozpoczgciem pomiaru niezbgdne jest przygo-
towanie probki poprzez jej zwazenie i umieszczenie w plaszczu
teflonowym. Nastgpnie po zamontowaniu probki w rurze wy-
sokoci$nieniowej nastepuje jej odpompowanie do proézni oraz

wlotowy gazu
na probke

Rys. 6. Zbiornik buforowy gazu — widok
w przekroju
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wstepne prasowanie w rurze cisnieniem okolnym rz¢du 20-25 MPa. Tak przygotowana probka jest gotowa
do rozpoczgcia pomiaru. W trakcie badan uklad pomiarowy umieszczony jest w szafie termostatycznej
o regulowanej temperaturze.

Na ttok sitownika podawany jest gaz roboczy z manostatu, o ci$nieniu proporcjonalnym do wymaga-
nego obciazenia probki. Do zbiornika buforowego dozowany jest gaz przy zamknigtym zaworze wlotowym
na probke. Po ustabilizowaniu sig ci$nienia gazu w zbiorniku buforowym, nastgpuje otwarcie zaworu wlotu
gazu na probke, po czym rozpoczyna si¢ proces sorpcji. Przy odpowiednio ustawionym obcigzeniu probki,
odczytuje sig potozenie ttoka.

Podczas przebiegu procesu pomiaru rejestracji podlegaja:

— czasowe zmiany ci$nienia gazu sorbujacego na probce, za pomoca manometru rejestrujacego

umieszczonego w zbiorniku buforowym,

— polozenie ttoka w celu okres$lenia zmian objgtosci probki wywotanych zmianami obcigzen oraz

sorpcja,

— temperatura w szafie termostatycznej.

Zakonczenie procesu sorpcji przy ustalonych warunkach objawia si¢ stabilizacja ci$nienia gazu na
probee. Nalezy wtedy zmieni¢ obciazenie na probce zmieniajac w manostacie cisnienie gazu podawanego
na sitownik. Badania wptywu obciazen mechanicznych na wtasciwosci sorpcyjne probek weglowych wy-
magaja kilkukrotnej zmiany obciazenia probki przy ustalonych warunkach.

4. Przykladowy wynik

Dla probki wegla o klasie ziarnowej 0,1-0,2 mm i masie 11,78 g przeprowadzono pierwszy pomiar
ilosci zasorbowanego CO, w zalezno$ci od ci$nienia okdlnego podawanego na probke. Przed rozpoczeciem
pomiaru probka zostata doci$nigta w komorze wysokocisnieniowej ci§nieniem ok6lnym 19 MPa, a nastepnie
obciazenie zdjeto. Po podaniu gazu na odgazowana probke oczekiwanie na rownowagge sorpcyjna zajeto
6dni. Zmierzona pojemno$é sorpcyjna wegla pod obciazeniem 19 MPa wynosi 12,8 cm®/g, podczas gdy
probka wolna od naprezen przy tym samym ci$nieniu rownowagowym zasorbowata 19,7 cm®/g (rys. 7).
W kolejnych etapach pomiaru zmniejszano obciazenie do 10 MPa, a nastepnie do 4,5 MPa, uzyskujac po-
jemno$¢ sorpeyjna odpowiednio 13,2 cm®/g oraz 13,9 cm®/g. Wyniki przykladowego, pierwszego pomiaru
zaprezentowane zostaty na rys. 7.
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Rys. 7. Pomiar ilosci zasorbowanego CO, w zaleznosci od zmiennego obcigzenia probki
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W miarg zmniejszania obciazenia badanej probki weglowej pojemnos¢ sorpcyjna rosnie, przy czym
pozostaje zdecydowanie mniejsza od rezultatu otrzymanego dla probki o klasie ziarnowej 0,1-0,2 mm, nie-
obciazonej. Przypuszczalnie, zastosowany w tym eksperymencie proces konsolidowania probki spowodowat
nieodwracalne zmiany wtasciwosci sorbentu.

5. Wnioski

Zaprezentowana komora wysokoci$nieniowa zostata od podstaw zaprojektowana i zbudowana pod
katem przeznaczenia jej do badan wptywu obciazen mechanicznych na wlasciwosci sorbentu. Wykonano
obliczenia numeryczne wytrzymatosci rury wysokocisnieniowej w celu spetnienia wymogow bezpieczenstwa.
Przetestowano dzialanie poszczegdlnych uktadéw funkcjonalnych aparatury pod wzgledem sprawdzenia
jej prawidtowosci dziatania. Wszystkie testy wypadty pozytywnie. W celu udoskonalenia aparatury planuje
sie dodatkowo:

— zbudowa¢ system automatycznego pomiaru potozenia tloka,

— zamontowa¢ manometr wysokiego cisnienia na pobocznicy rury wysokocisnieniowej,
— zbudowa¢ manostat stabilizujacy wysokie ci$nienie medium,

— dopracowac konstrukcje plaszcza teflonowego,

— wykona¢ brykieciarke,

— dorobi¢ tzw. sorpcjomat.

Przyktadowy pomiar wykazal, ze obciazenie probki wplywa na jej pojemnos¢ sorpcyjna, a wraz ze
zmniejszaniem ci$nienia okdlnego podawanego na probke ilos¢ zasorbowanego ditlenku wegla nieznacznie
si¢ zwieksza. Konsolidacja uziarnionej probki weglowej powoduje istotne zmiany jej wlasciwosci sorpcyj-
nych wzgledem CO,.

Praca zostata wykonana w roku 2009 w ramach prac statutowych realizowanych w IMG PAN w Krako-
wie, finansowanych przez Ministerstwo Nauki i Szkolnictwa Wyzszego.
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The chamber for testing the impacts of mechanical loading upon the properties of sorbents

Abstract

The processes of stress generation and swelling of coal materials during the sorption of CO, and CH, are
well reported in literature on the subject. The question arises, then, whether the sorption process depends on stress
to which the sorbent is subjected. If such effect exists, it might be of key importance in evaluation of gas-bearing
capacity of coalbeds, particularly those lying at greater depths. Sorption capacity of coal samples established in the
laboratory conditions might differ from the levels registered in situ. A research effort is underway, beginning from
the engineering of the test facilities.

The high pressure chamber for testing the impacts of external loading on the sorption capacity of coal was
designed and engineered in the Department of Micrometrics at the Strata Mechanics Research Institute of the Polish
Academy of Sciences. Schematic diagrams of the system components are provided as well as the resistance test
procedures required to design the chamber with the desired parameters. The measurement procedure using this
apparatus is briefly outlined.

Keywords: high-pressure chamber, sorbent, hard coal, ambient pressure



