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Streszczenie

W artykule przedstawiono przeglad metod i narzedzi pomiarowych do okreslania wlasciwosci sorpcyjnych
os$rodkow porowatych. Skoncentrowano si¢ na opisie metod badawczych oraz zaprezentowano przeglad aparatury
dostepnej w Instytucie Mechaniki Gorotworu PAN, ktora dotychczas wykorzystano w prowadzonych badaniach
na przestrzeni lat. Metody pomiarowe sorpcji dzieli si¢ na wolumetryczne, grawimetryczne oraz przeplywowe.
W Pracowni Mikromerytyki nadal rozwijane sg nowe metody i narzedzia do badan sorpcji selektywnej, w kontekscie
wychwytu gazoéw cieplarnianych.

Stowa kluczowe: Sorpcja gazow, CO,, CH,, metoda wolumetryczna, metoda grawimetryczna, metoda przeptywowa

1. Wstep

W dzisiejszym $wiecie dynamiczny rozwoj przemystu i troska o srodowisko stajg si¢ coraz bardziej
ztozonym problemem, w ktorym obydwa powyzsze aspekty sa ze sobg $cisle zwigzane. Sukcesywnie, gdy
spoteczenstwo dazy do osiagnigcia zrOwnowazonego wzrostu i minimalizowania negatywnego wptywu na
planete, badania nad sorpcja osrodkdéw porowatych stajg si¢ niezwykle istotne. Te badania odgrywaja bowiem
kluczowa role w identyfikacji, opracowaniu i optymalizacji materialow, ktore moga mie¢ ogromny wplyw
na roznorodne dziedziny, w tym przemyst i ochrong §rodowiska.

Rozwoj przemystu opiera si¢ na innowacjach i ciggtlym doskonaleniu procesow produkcyjnych.
Badania nad sorpcja pozwalaja na opracowanie nowych materiatow, ktore moga zrewolucjonizowac roz-
norodne branze, od energetyki przez przetworstwo chemiczne i farmaceutyke. Materialy porowate moga
by¢ wykorzystywane do skuteczniejszej separacji substancji, magazynowania i transportu energii, czy tez
oczyszczania wod 1 powietrza.

Osrodki porowate, takie jak adsorbenty, katalizatory, membrany i inne materiaty z duza powierzchnig
wewnetrzng oraz skomplikowana strukturg porow, stanowig fundament dla wielu proceséw przemystowych.
Badania sorpcji, czyli zdolnosci materiatu do wchtaniania substancji z otoczenia, sg niezwykle wazne dla
projektowania bardziej efektywnych i wydajnych proceséw produkcyjnych. Dodatkowo wtasciwosci struk-
turalne tych materiatow, takie jak wielko$¢ i ksztalt porow, wptywaja na ich zdolno$¢ do adsorpcji, absorpcji
i katalizy, co moze znaczaco poprawic¢ wydajno$¢ i jakos$¢ produkcji. Materialy porowate moga by¢ uzywane
do kumulowania szkodliwych substancji chemicznych, odzyskiwania cennych surowcow oraz poprawiania
efektywnos$ci procesOw oczyszczania.

Globalne wyzwania zwigzane z zanieczyszczeniem, zmianami klimatycznymi i zrbwnowazonym
wykorzystaniem zasobdéw wymagaja interdyscyplinarnego podejscia, w ktorym badania nad materiata-
mi porowatymi odgrywaja niezwykle wazng rolg. Obecnie nast¢puje nieustanny technologiczny rozwoj
w dziedzinie nowych rozwigzan konstrukcyjnych, zwlaszcza mechatronizacji modutéw wykonawczych,
stosowanych znacznie cze¢$ciej w urzadzeniach, w technikach zabezpieczen oraz w inteligentnych systemach
bezpieczenstwa.
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Sorpcja jest procesem spotykanym w wielu uktadach naturalnych, biologicznych oraz chemicznych.
Sorpcja powierzchniowa, zachodzgca na granicy faz i prowadzgca do wigzania czasteczek na powierzchni
granicy faz zwana jest adsorpcjg [Gawor i Skoczylas, 2014]. Z kolei absorpcja jest procesem chemicznym
1 zwigzana ona jest z wnikaniem substancji do wngtrza fazy. W zaleznosci od rodzaju graniczacych faz,
proces sorpcji mozna rozpatrywac w uktadach: ciecz-gaz, cialto stale-gaz, cialo state-ciecz oraz ciecz-ciecz
[Paderewski, 1980; Oscik, 1983].

2. Metody pomiarowe do badan sorpcji

Aparatura laboratoryjna wykorzystywana w badaniach sorpcyjnych ma zastosowanie w wielu branzach,
ktore zwigzane sa z naukami geologicznymi [Skoczylas i in., 2015; Olajossy, 2014; Dudzinska i in., 2013],
chemicznymi [Pajdak i in., 2015; Walawska i in., 2014], biologicznymi i innymi. Badania procesu sorpcji
opieraja si¢ zasadniczo na trzech metodach: wolumetrycznej, grawimetrycznej oraz przeptywowej. Jedna
znajbardziej popularnych metod jest metoda wolumetryczna. Metoda ta zostala gruntownie opisana w pracy
Pillalamarry i in. [2011], w ktorej to autorzy zaprezentowali najczgsciej stosowane wolumetryczne rozwigzanie
konstrukcyjne. Wykorzystano tu dwa potaczone sg ze sobg zbiorniki o okreslonych objgtosciach (Rys. 1).
Metoda ta zostala opisana szerzej w pracy [Kudasik, 2015]. Zbiornik referencyjny pehi tu role zbiornika
zasilajacego, wypelnionego gazem przeznaczonym do sorpcji, natomiast w drugim zbiorniku umieszczana
jest probka sorbentu. W momencie rozpoczgcia pomiaru otwierany jest zawor pomi¢dzy zbiornikami. Zna-
jac poczatkowe ci$nienie w zbiorniku referencyjnym oraz rejestrujac zmiany spadku cisnienia po otwarciu
zaworu, wyliczana zostaje 1lo$¢ zasorbowanego gazu przez probke, korzystajac z rOwnania stanu gazu.
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Rys. 1. Schemat ideowy standardowego urzadzenia do badania sorpcji metoda wolumetryczna

Zaleta tego rozwigzania jest prosta konstrukcja, dzigki czemu jest ono tatwe w obstudze. Wadg roz-
wigzania jest jednak fakt, ze pomiar nie odbywa si¢ w warunkach izobarycznych. Dopiero po zakonczenia
szeregu procesow zwigzanych z transportem i sorpcja gazu w probee, mozliwe jest odnotowanie rezultatow
pomiaru. Konieczne jest tu bowiem oczekiwanie na osiggniecie stanu rOwnowagi sorpcyjnej.

Kolejng metoda stosowana w badaniach sorpcyjnych jest metoda grawimetryczna. Urzadzenia gra-
wimetryczne rejestrujg zmiany masy probki zwigzane z procesami sorpcyjnymi. Pomiary prowadzone sg
w warunkach statego ci$nienia. Sg to urzadzenia o skomplikowanej budowie i charakteryzuja si¢ wysoka
precyzja. Wada metody grawimetrycznej jest konieczno$¢ uwzgledniania sity wyporu gazu wywieranego
na probke.

Ostatnig opisywang metodg stosowang w badaniach sorpcyjnych jest metoda przeptywowa. Metoda
ta opiera si¢ na przeptywie sorbatu (gazu lub cieczy) przez probke sorbentu w okreslonych warunkach.
Umozliwia ona analiz¢ dynamicznego procesu sorpcji, w ktorym sorbat jest dostarczany do probki w spo-
sob ciagly. Badania w IMG PAN z uzyciem tego typu metody przeprowadzono na autorsko skonstruowane;j
aparaturze [Skoczylas, 2015; Topolnicki i in., 2009; Kudasik i Topolnicki, 2010]. Przeptywowe metody po-
miaru sorpcji sg szczego6lnie przydatne, gdy koniecznie jest okreslenie zmiany ilosci sorbatu w funkcji czasu,
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a nie tylko jego koncowe ste¢zenie po osiggnigciu stanu rownowagi sorpcyjnej. Metodami przeplywowymi
mozna badac sorpcje w dynamiczny sposob, co jest szczegolnie istotne pod wzglgdem potrzeb przemystu,
gdzie czas przebiegu procesu przeptywu i wymiany gazow lub cieczy ma kluczowe znaczenie. Metoda ta
wykorzystywana jest rowniez do separacji i wychwytu gazoéw cieplarnianych (GHG) z mieszanin.

3. Narzedzia i urzadzenia do pomiaru sorpcji stosowane w IMG PAN

Jednym z komercyjnych urzadzen stosowanych do pomiaré6w adsorpcji gazow i par jest analizator
ASAP 2020 (Micromeritics). Urzadzenia typu ASAP sg automatycznymi analizatorami do badan metoda
niskoci$nieniowej adsorpcji gazow i par (LPA). Umozliwiajg one doktadne badania strukturalne materiatow
porowatych, lecz mogg one réwniez zosta¢ wykorzystane do badan sorpcji w warunkach niskoci$nieniowych.
Analiza przeprowadzana jest w kontrolowanych warunkach temperatury i ci$nienia, a wyniki pomiarow sa
wykorzystywane do tworzenia izoterm adsorpcji, czyli zaleznosci ilosci zasorbowanego adsorbatu od jego
stezenia w fazie gazowej. Metoda LPA jest powszechnie stosowana w badaniach naukowych i przemysto-
wych, szczego6lnie w dziedzinach zwigzanych z materialoznawstwem, inzynierig $srodowiska chemia oraz
inzynierig chemiczng [Walawska i Pajdak, 2016]. ASAP 2020 (Rys. 2) pracuje w warunkach izotermicznych
i zakresie temperatur 77-313 K i w zakresie cisnienia bezwzglednego 0-0,1 MPa. Do procesu adsorpcji wy-
korzystywane sg wybrane gazy: azot (N), dwutlenek wegla (CO,), argon (Ar), metan (CH,) oraz Hel (He)
do pomiaru obje¢tosci wolnej przy pomiarze. Mozliwy jest rowniez pomiar adsorpcji pary wodnej (H,O).

Rys. 2. Zdjecie analizatora ASAP 2020 [Pajdak i Skoczylas, 2014]

W pracy Pajdak [2018] opisano efektywno$¢ sorpcyjng wegli kamiennych wzgledem CO, i N,
w réznych temperaturach w warunkach niskocisnieniowych. W oparciu o parametr pojemnosci sorpcyjne;j
w metodzie LPA istnieje mozliwos¢ wyznaczenia parametrow strukturalnych, takich jak: powierzchnia
wlasciwa, objgtos$¢ porow, srednia srednica porow i dystrybucja wielkosci poréw. Porownawcza charaktery-
styka strukturalna powierzchni wegli kamiennych z terenu GZW zostata zaprezentowana w pracach Pajdak
i Skoczylas [2014] oraz Pajdak [2015]. Podobna koncepcja, opierajgca si¢ na badaniach porownawczych
z uzyciem roznych metod w tym LPA, zostata wykorzystana do badan skat dolomitu z polskich kopaln rud
miedzi, zrealizowanych w ramach projektu LIDER (NCBiR LIDER/003/408/L-4/12/NCBR/2013) [Pajdak
i Kudasik 2016; Pajdak i in., 2017; Pajdak i Kudasik 2017; Kudasik i in., 2018; Koziet i Pajdak 2018].
Powigzano rowniez parametry sorpcyjne i strukturalne w materiatach weglowych pochodzenia naturalnego
i antropogenicznego [Pajdak i in., 2019]. Pomiary LPA stanowig cz¢sto rowniez element wspomagajacy do
badan sorpcji konkurencyjnej [Pajdak i in., 2019], czy sorpcji wymiennej gazow [Skoczylas i in., 2023] na
weglu kamiennym oraz do badan sorpcyjnych haloizytu [Pajdak i in., 2020], czy badan przepuszczalnosci
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skat r6znego pochodzenia [Kudasik i in., 2023a]. Sa one rowniez elementem wspomagajacym zrozumienie
efektow termicznych towarzyszacych sorpcji na materiatach porowatych [Wierzbicki i in., 2019].

Przyktadem kolejnego wolumetrycznego urzadzenia sorpcyjnego, udoskonalonego o prace w wa-
runkach izobarycznych, jest sorpcjomat manometryczny (Rys. 3), skonstruowany w Instytucie Mechaniki
Gorotworu PAN [Kudasik, 2011]. W odniesieniu do koncepcji przedstawionej w artykule Kudasik [2015],
sorpcjomat manometryczny zostat rozbudowany o dodatkowy zbiornik buforowy, w ktéorym utrzymywane
jest state ci$nienie w trakcie pomiaru. Idea budowy tego urzadzenia opiera si¢ na rozwigzaniach komercyj-
nych, jest za to zdecydowanie mniej kosztowna.
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Rys. 3. Schemat ideowy sorpcjomatu manometrycznego

Stabilizacja ci$nienia gazu odbywa si¢ w zbiorniku buforowym, potaczonym w trakcie pomiaru ze
zbiornikiem z probka. Gaz ze zbiornika zasilajacego do zbiornika buforowego przeptywa przez elektrozawor
i kapilarg thumiacg. Sterowanie praca elektrozaworu realizowane jest za pomoca dwustanowego regulatora.
Na wejscie tego regulatora kierowany jest sygnat z przetwornika ci$nienia, ktorego warto$¢ dostarcza infor-
macje o koniecznos$ci otwarcia lub zamknigcia elektrozaworu. Otwarcie elektrozaworu wywotuje skokowy
przyrost ci$nienia, kompensujac ubytek gazu wywotany przez sorpcje. llo§¢ gazu zwigzanego sorpcyjnie
wyznaczana jest jako wynik bilansu zawartosci tych trzech zbiornikoéw. Zaprezentowany sorpcjomat ma-
nometryczny umozliwia badania sorpcji w warunkach izobarycznych, regulowanego w zakresie 0-1,6 MPa
[Kudasik, 2016]. Jego odpowiednia modyfikacja umozliwia réwniez badania wptywu wilgoci na pojemnos¢
sorpcyjng sorbentow wzgledem gazow [Kudasik i in., 2019; Pajdak 2020].

Kolejnym urzadzeniem wolumetrycznym skonstruowanym w IMG PAN, pracujacym w warunkach
izobarycznych jest sorpcjomat ttokowy (Rys. 4) [Kudasik, 2012]. Unikatowo$¢ konstrukcji sorpcjomatu
tlokowego potwierdzona zostata patentem (P.222878).

AR TR

SILNIK

SRUBA NAPEDOWA ROKOWY

BEN

B
*
4
N
o

+

»
R R R R R

R R O

. .
- SOR
TITITEEE R

R

Rys. 4. Schemat ideowy sorpcjomatu ttokowego
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Sorpcjomat ttokowy wyposazony jest w cylinder z ttokiem przemieszczanym z wykorzystaniem
silnika krokowego za posrednictwem $ruby napedowej. Pomiar ilo$ci zasorbowanego gazu wyznacza si¢
na podstawie przemieszczenia ttoka. Przemieszczenie to okresla si¢ na podstawie pozycji osi wirnika sil-
nika krokowego. Wirnik obraca si¢ skokowo po zadaniu mu impulsu sterujagcego. Przemieszczenie tloka
okresla objetos¢ gazu zasorbowanego w probee, mierzong w warunkach temperatury i ci$nienia pomiaru.
W stosunku do poprzedniego rozwigzania cechuje go wysoka precyzja w utrzymywaniu warunkoéw izoba-
rycznych pomiaru sorpcji. Wadg rozwigzania sa trudnosci zwigzane doktadno$cia pomiaru przemieszczenia
tloka, w szczegolnosci w wyzszych cisnieniach pomiaru. Urzadzenie zostalo przetestowane w stosunku do
komercyjnego rozwigzania i wykazato zgodno$é wynikéw pomiarowych. Srednia réznica wynosita okoto
1,64% w ponad 30 pomiarach [Kudasik, 2017].

Urzadzeniem zbudowanym w ramach projektu LIDER/31/103/L-3/11/NCBR/2012 jest cyfrowy
rejestrator emisji metanu CREM do pomiaru desorbowalnej zawartosci metanu [Skoczylas i in., 2015].
Unikartowos$¢ CREMa potwierdzona zostata uzyskanym patentem (P.224062). Urzadzenie to moze praco-
wa¢ w warunkach laboratoryjnych, ale umozliwia rowniez prowadzenia pomiaréw dotowych w kopalni,
bezposrednio po pobraniu probki, co jest istotng zaleta tego urzadzenia. Probka wegla przeznaczonego do
badan pobierana jest w warunkach dotowych i umieszczana w analizatorze. CREM sktada si¢ z dwoch
komor: referencyjnej i pomiarowej (Rys. 5).
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Rys. 5. Schemat ideowy cyfrowego rejestratora emisji metanu CREM [Kudasik, 2015]

Za pomocg réznicowego przetwornika ci$nienia AP rejestrowane jest cisnienie réznicowe pomigdzy
komorami, bedace miarg desorpcji. Komory potaczone sa rowniez z otoczeniem za pomoca mikro-elektroza-
wordow, ktore domyslnie sa zamkniete. Emisja metanu z probki wegla, umieszczonej w komorze pomiarowe;,
powoduje przyrost ci$nienia wzgledem komory referencyjnej. W momencie zblizenia si¢ wartosci cisnienia
réznicowego do gornego zakresu pomiarowego przetwornika cisnienia AP, nastepuje krotkie otwarcie mi-
kro-elektrozaworow. Ma to na celu wyréwnanie ci$nienia roznicowego. Opisany schemat powtarzany jest
cyklicznie, az do momentu zakonczenia procesu emisji metanu z probki.

Jednym z najnowszych urzadzen sorpcyjnych zbudowanych w Instytucie jest sorpcjomat wysokoci-
$nieniowy (Rys. 6) (Kudasik i in., 2022). Konstrukcja sorpcjomatu wysokocisnieniowego zostala zastrzezona
patentem (P.220486). Stawiane wymagania i unikatowos$¢ zbudowanego urzadzenia, wzgledem komercyjnych
rozwigzan, to przede wszystkim mozliwos¢ prowadzenia pomiarow w warunkach izobarycznych w szerokim
zakresie cisnien 0-10 MPa.

Istotnymi wymaganiami przy konstruowaniu aparatury byty niski stopien skomplikowania urzadzenia,
wielozakresowo$¢ pomiaru umozliwiajgca pomiary zarowno w wysokim, jak i niskim ci$nieniu gazu. Do-
datkowa zaletg urzadzenia jest skalowalnos¢ probki uzywanej do badan, umozliwiajgca pomiary o szerokim
zakresie wagowym. Dzigki dziataniu urzadzenia w szerokim zakresie ci$nien, mozliwy jest pomiar sorpcji CO,
w pelnym zakresie p/p,. Idea dzialania urzadzenia jest zblizona do pracy sorpcjomatu manometrycznego
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Rys. 6. Schemat ideowy sorpcjomatu wysokoci$nieniowego

[Kudasik, 2016], dziatajacego w zakresie cisnien 0-1,6 MPa. Sorpcjomat wysokocisnieniowy sktada sie
z trzech zbiornikéw. Zbiornik zasilajacy peini rolg zrodia gazu do uzupetniania zbiornika referencyjnego.
Na podstawie spadku ci$nienia w zbiorniku referencyjnym wyznaczana jest ilo$¢ gazu zasorbowanego
w probcee. Objetos¢ zbiornika na probke umozliwia zmiane wielkos$ci dostosowang do rodzaju probki. Zbior-
niki sorpcjomatu wysokocisnieniowego potaczone sg ze sobg za pomoca regulatoréw ci$nienia, ktoérych role
petnig dtawiki przeptywu sterowane silnikami krokowymi. Sorpcjomat wysokoci$nieniowy wykorzystany
byl migdzy innymi do badan sorpcji CH4 na weglu kamiennym [Kudasik, 2022].

Przyktadem urzadzenia wykorzystujacego grawimetryczng metod¢ pomiarowa jest IGA-001 (Rys.
7) (Intelligent Gravimetric Analyser) firmy Hiden Isochema. Jest to zaawansowana aparatura wykorzystu-
jaca technike pomiarowa stosowana w badaniach sorpcji i desorpcji. Umozliwia ona monitorowanie zmian
masy probki w zaleznos$ci od czasu w kontrolowanych warunkach izotermicznych. Pomiary prowadzone
sa w warunkach statego ci$nienia gazu, regulowanego w zakresie 0-2 MPa, oraz przy stalej temperaturze,
regulowanej w zakresie 273-353 K. Zmiana masy probki, wywotana sorpcja/desorpcja jest monitorowa-
na przy uzyciu bardzo precyzyjnej wagi. Wyniki pomiaréw sorpcyjnych na tym urzadzeniu umozliwiaja
uzyskanie izoterm sorpcji wzgledem wybranych gazow oraz okreslenie pojemnosci sorpcyjnej sorbentow.

Istnieje wiele prac dotyczacych wegla kamiennego, powstatych w Instytucie z wykorzystaniem tego
rozwigzania grawimetrycznego. Urzadzenie to zostato rowniez wykorzystane przy badaniu zjawiska emisji
gazow podczas wyrzutu metanu i wegla przeprowadzonych na probkach z KWK Zofiowka w oraz KWK
Budryk [Skoczylas i in., 2019]. Przeprowadzono badania przedstawiajace wptyw wielko$ci ziarna wybranych
wegli na zmiang procesu dyfuzji i na przebieg izoterm sorpcji [Koziel i in., 2024]. Badano rdwniez procesy
powtarzalnosci proceséw sorpcyjnych zachodzacych w uktadzie wegiel-metan [Kudasik i in., 2017], sorpcji
konkurencyjnej CO, i CH, [Pajdak i in., 2019], czy sorpcji wymiennej CO,/CH, [Skoczylas i in., 2023].
Okreslano rowniez efektywno$¢ sorpcji CO, na materiatach syntetycznych, takich jak silikony [Pajdak
i Skoczylas, 2017]. Scharakteryzowano mozliwo$¢ wykorzystania nowoczesnych struktur polimerowych
jako zrownowazone systemy magazynowania metanu [Jodtowski i in., 2022]. Warto nadmienié, ze analizy
opisang tu metoda grawimetryczng umozliwiaja okreslenie nie tylko efektywnosci sorpcji gazow ale i ki-
netyki procesow ich dyfuzji w weglu w stosunku do wybranych gazoéw cieplarnianych [Pajdak i in., 2019;
Skoczylas i in., 2020], jak i dyfuzji wodoru w materiatach syntetycznych [Pajdak i Skoczylas, 2018]. Przy
zastosowaniu odpowiednich modeli teoretycznych umozliwiaja dodatkowo uzyskanie informacji na temat
wybranych wilasciwosci strukturalnych materiatow. IGA-001 jest przydatnym narzedziem w badaniach
zwigzanych z adsorbentami, membranami, kompozytami sorpcyjnymi i innymi materiatami porowatymi
wykorzystywanymi w procesach separacji, oczyszczania oraz magazynowania substancji gazowych i cie-
ktych. W Instytucie analizator IGA-001 jest stosowany gtéwnie w pomiarach sorpcyjnych na materiatach
porowatych.
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Rys. 7. Schemat budowy urzadzenia grawimetrycznego IGA-001 [Kudasik, 2015]

Kolejng grupg urzadzen stanowig rozwigzania oparte o przeplywowa metode pomiarowg. W Insty-
tucie zbudowano masowy przeptywomierz kapilarny (Rys. 8), stuzacy do pomiarow kinetyki uwalniania
zasorbowanego w probce gazu. Unikatowos$¢ przeptywomierza kapilarnego zostata zastrzezona dwoma
patentami (P.215527, P.214336).
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Rys. 8. Schemat budowy przeptywomierza kapilarnego do badan emisji gazoéw z sorbentow [Kudasik, Topolnicki, 2010]

Probka umieszczona jest w hermetycznym pojemniku i nasycana jest gazem do stanu rownowagi
sorpcyjnej, w okreslonych warunkach ci$nienia i temperatury. Nastgpnie, po usunigciu nadmiaru gazu
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wolnego z pojemnika, rejestrowana jest desorpcja uwalnianego gazu. Masowy wydatek gazu wyrazany
w mol/s, obliczany jest na podstawie rejestracji spadku ci$nienia na kapilarze, przez ktorag gaz opuszcza
pojemnik z probka. Zastosowano tu szeroko zakresowy przeptywomierz o czterech zakresach pomiarowych:
0-150 pmol/s, 0-45 pmol/s, 0-18 pumol/s i 0-4 pmol/s, ktéore moga by¢ zmieniane w trakcie wielogodzinnego
procesu desorpcji gazu z probki. Rozwigzanie to jest bardzo korzystne pod wzgledem finansowym w sto-
sunku do komercyjnych przeptywomierzy [Topolnicki i in., 2009]

Nastepnym skonstruowanym urzadzeniem wykorzystujagcym przeptywowa metode pomiaru jest
przeplywomierz bagbelkowy (Rys. 9) [Skoczylas, 2015]. Zasada dziatania omawianego przyrzadu polega na
zliczaniu uwolnionych pecherzykow gazu z dyszy pomiarowej zanurzonej w cieczy.

;
TN

Y

ke

Rys. 9. Schemat ideowy budowy przeptywomierza babelkowego — 1 — naczynie pomiarowe, 2 — dysza, 3 — ciecz,
4 — pecherzyk gazu, 5 — zrodto swiatta, 6 — odbiornik $wiatta, 7 — rurka transportowa, 8 — wylot przeptywomierza,
9 — probka, 10 — zawor odcinajacy [Skoczylas, 2015 ]

Pojemnik na ciecz i dysza pomiarowa zbudowane sa tu z ogélnodostepnych na rynku elementow:
szklanej probowki i dtugiej igly. Zaletg zastosowania igly jest tatwos¢ jej zamontowania dzigki ciasnej
koncowece. Igly wykonane sg z wysokiej jakosci stali chirurgicznej, ktorg mozna odpowiednio uformowac
i ktora gwarantuje brak interakcji z otoczeniem, nawet przy dlugotrwatym zanurzeniu w cieczy. Podstawa
prototypu jest obudowa monolityczna wykonana z Ertacetalu H. W obudowie wykonano pionowy otwor na
szklany pojemnik z ptynem oraz dodatkowo dwa poziome otwory. Po napelieniu pojemnika z probka zamyka
si¢ go pokrywa. Catos¢ konstrukcji mocuje si¢ za pomoca gwintu i uszczelniona grubym pier$cieniem typu
O-ring. Emisja $wiatla w kierunku dyszy nast¢puje dzigki obecnosci modutu laserowego (7 mW, 2,5/4 V
pradu statego, 655 nm). Swiatto wykrywa si¢ przy uzyciu fototranzystora (Apmax = 570 nm). Fototranzystor
zamocowany jest wewnatrz tulei wykonanej z Ertacetalu H, co z kolei umozliwia jej zamocowanie wewnatrz
obudowa urzadzenia. Bezpo$rednia miarg emisji gazu jest czestotliwos$e, z jakg pecherzyki gazu oddzielaja
si¢ od dyszy pomiarowej i jest ona rejestrowana przez elementy optoelektroniczne sktadajace si¢ ze zrodta
$wiatta i odbiornik.

Kolejnym urzgdzeniem wykorzystujacym przeptywowa metode pomiaru sorpcji byt analizator do badan
procesow transportu, sorpcji i sorpcji wymiennej, na probce w warunkach obcigzenia okdlnego, zbudowany
w ramach projektu OPUS/2016/23/B/ST8/00744. Urzadzenie to umozliwia badanie zmian w objetosci probki
zachodzacych podczas procesow sorpcji [Kudasik i in., 2020]. Urzadzenie to sktada si¢ z trzech gtownych
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uktadéw (Rys. 10): uktadu sorpcji wymiennej w warunkach wysokiego cisnienia okélnego, uktadu saturacji
gazow oraz uktadu wychwytywania gazow.

W pierwszym uktadzie realizowany jest pomiar procesOw transportu i sorpcji gazu w probee podda-
nej jednoczesnie obcigzeniu okdlnemu i stanowi on najwazniejszg cz¢$¢ catosci aparatury. W uktadzie tym
w specjalnym teflonowym ptaszczu montowana jest probka przeznaczona do badan. Uktad ten umozliwia
pomiar w warunkach ci$nienia okolnego, regulowanego w zakresie 1 do 40 MPa.

Uklad saturacji gazoOw zapewnia zatlaczanie gazu pod stalym ci$nieniem do probki, poprzez precy-
zyjny regulator ci$nienia gazu pracujacy w zakresie 0-1,6 MPa. Uklad ten wyposazony jest w zbiorniki
gazdw: CO,, CHy.

Trzecim uktadem jest uktad wychwytu gazow odpowiadajacy za regulacje ci$nienia na wylocie probki,
jak réwniez bilansowanie i analiz¢ gazu wyptywajacego z probki w pomiarach transportu i sorpcji wymiennej
CO,/CHj,. Regulator cisnienia na wylocie zapewnia kontrole w zakresie od 0-1,0 MPa.

Wyjatkowos$¢ aparatury do sorpcji wymiennej potwierdzona zostata patentem (P.241074). Aparaturg
wykorzystywano rowniez do badan przepuszczalnosci oraz filtracji probek roznych skat podczas poddawania
ich ci$nieniu ogélnemu w zakresie od 1-30 MPa. [Kudasik i in. 2023a]

{ UKEAD SORPCJI WYMIENNE.] CZUINIK

| W WARUNKACH WYSOKIEGO S

: CISNIENIA OKOLNEGO {/ e

g [ swownix !

. T )

i L WODA ) SRUBA SILNIK &

H Prign LA 'Q_I_KRDKDWY H

' Pinsidet I I Pinsidez _
e t Phoet - P‘J""E‘:: GAZOW :
T UKEAD SATURACGII KOMORA WYSOKOCISNIENIOWA i :
i gazéw @ N N et e fdb b e :
i REGULATOR \' i H N — REGULATOR
! CISNIENIA e R 2 i PROBKA ¢ — CISNIENIA H
i WLOTOWEGO/ | | £ i i g LOTOWEGQ :
i a =
H Dq L O 0 [ ¥ — I)(] i PRZEPLYWO- E
H Phigh i MIERZ GAZU |}
: H SENSOR :
; — — : [iwow s
§ Pnigh i; E
: \ {POMPA PROZNIOWA | /

Rys. 10. Schemat aparatury do badan transportu, sorpcji i sorpcji wymiennej CO,/CH, w warunkach izobarycznych
na sorbencie poddanym obcigzeniu okdlnemu

4. Podsumowanie

W pracy przedstawiono przeglad metod oraz narz¢dzi do pomiaru sorpcji za pomocg wybranych i naj-
czeg$ciej stosowanych metod pomiaru czyli metody wolumetrycznej, grawimetrycznej oraz przeptywowe;j.
Zaprezentowano rowniez autorska aparature, ktora zostata zaprojektowana i zbudowana na przestrzeni lat
w Instytucie IMG PAN.

Badania sorpcyjne o$rodkow porowatych majg znaczenie dla rozwoju przemystu, innowacji tech-
nologicznych oraz ochrony srodowiska, stad konstruowane sa wcigz nowe narzgdzia badawcze do ich
charakterystyki.

W Instytucie Mechaniki Gérotworu PAN rozwijane sg metody i narzedzia pomiarowe do badan zja-
wisk zachodzacych w osrodkach porowatych. W szczego6lnosci ukierunkowane sg one na mozliwos¢ wy-
chwytywania i sktadowania gazow cieplarnianych. Aktualnie prowadzone sg prace rozwojowe nad budowa
geo-reaktora do trwalego sktadowania CO, w skatach wulkanicznych, poprzez mineralna karbonatyzacje.
Innym innowacyjnym rozwigzaniem opracowywanym w Instytucie jest stymulowany termicznie prze-
pltywowy reaktor do wychwytu GHG, oparty na polimerowych sorbentach o bardzo wysokiej pojemnosci
sorpcyjnej. Rozwigzania te wkrotce wzbogaca zaplecze laboratoryjne autorskiej aparatury w Instytucie
Mechaniki Gérotworu PAN.
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Review of measurement methods and tools for testing the sorption properties
of porous media

Abstract

The article presents an overview of methods and measurement tools for determining the sorption properties
of porous media. It focuses on the description of test methods and presents an overview of the apparatus available at
the Strata Research Mechanics Institute of the Polish Academy of Sciences, which has been used so far in research
over the years. Sorption measurement methods are divided into volumetric, gravimetric and flow. The Micromeritics
Laboratory continues to develop new methods and tools for selective sorption research in the context of greenhouse
gas capture.

Keywords: Gas sorption, CO,, CHy, volumetric method, gravimetric method, flow method
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