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Parametry morfologiczne pian stalych wyznaczone zostaly przy uzyciu mikrotomografii komputero-
wej, mikroskopii optycznej oraz piknometrii helowej. Dla pierwszej z zaproponowanych technik spraw-
dzono wptyw wielko$ci woksela oraz metody binaryzacji obrazow na mierzone wielkosci. Poréwnano
warto$ci parametrow morfologicznych pian stalych otrzymane zaproponowanymi technikami oraz prze-
dyskutowano ewentualne roznice.
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Morphological parameters of the solid foams have been determined using computed microtomography, op-
tical microscopy and helium pycnometry. For the first technique, impacts were studied of the voxel size and
method of the image binarization on the measured parameters. Morphological parameters derived were com-
pared and the differences discussed.
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1. WPROWADZENIE

Piany state stanowig grupg¢ materialow porowatych powstatych w wyniku spienia-
nia materialow litych. Efektem tego procesu jest rozszerzenie zakresu podstawowych
wlasciwos$ci materiatu litego, takich jak gesto$¢, przewodnos¢ elektryczna, modut
Younga 1 wytrzymato$¢, na obszar mniejszych wartosci. Oznacza to, ze piany charak-
teryzuja si¢ mniejsza przewodnoscig i wytrzymato$cia w poréwnaniu do materiatu
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litego, ale sa od niego znacznie 1zejsze i bardziej elastyczne. Dlatego piany state sto-
sowane sg jako izolacje cieplne, pochlaniacze energii zderzen lub wybuchdéw oraz
lekkie materiaty strukturalne. Niewatpliwg zaleta pian statych jest fakt, ze moga by¢
wytwarzane z prawie kazdego materiatu; na rynku dostepne sa piany metalowe (alu-
miniowe, niklowe, miedziowe, kantalowe), ceramiczne (wytwarzane na bazie tlenku
glinu lub cyrkonu, mullitu, weglika krzemu czy kordierytu), polimerowe (polistyre-
nowe, polietylenowe), jak rdwniez szklane czy weglowe (grafitowe, amorficzne) [1,
2].

Piany stale produkowane sg r6znymi metodami [3], np. w wyniku spieniania cie-
ktego metalu gazem lub innymi czynnikami gazotwdrczymi (poroforami). Inng, po-
wszechnie stosowang metoda produkcji pian ceramicznych i metalowych, jest metoda
replikacji polegajaca na powlekaniu piany polimerowej o otwartej strukturze komorek
(tzw. wzorca) zawiesing ceramiczng lub jonami metalu (np. elektrodepozycja). Wzo-
rzec polimerowy, w koncowym etapie produkcji, jest wypalany. Piany weglowe sa
produkowane np. metoda pirolizy piany polimerowe;j.

Rozpatrujac ewentualne zastosowania piany statej nalezy okresli¢ podstawowe pa-
rametry, ktorymi piana musi si¢ charakteryzowac. Nalezy tu przede wszystkim okre-
$li¢ strukture poréw wystepujacych w pianie (zamknigta, otwarta, mieszana), rodzaj
materialu, z ktdrego piana ma by¢ wykonana, ksztatt elementow. Nalezy wzia¢ pod
uwage rowniez wzgledy ekonomiczne: koszty produkcji, obrobki i transportu.

Coraz cze$ciej piany state rozpatrywane sa rowniez jako strukturalne nos$niki war-
stwy katalitycznie aktywnej w procesach chemicznych, stad dostepnych jest wiele
pozycji literaturowych, ktorych tematem sg wspotczynniki transportu ciepla, masy
i pedu, np. [4-10], dla pian statych o otwartej strukturze komorek. Jednak kazdy ma-
tematyczny opis tych wielko$ci wymaga znajomos$ci podstawowych parametrow mor-
fologicznych pian statych takich jak np. porowatos$¢, wymiary elementéw sktadowych
(komorki, okna i mostki) czy powierzchnia wtasciwa, stad ich poprawne wyznaczenie
jest kluczowe dla poprawnego modelowania i przenoszenia skali.

Parametry morfologiczne pian statych moga by¢ wyznaczane za pomocg réznych
technik, z ktorych najbardziej zaawansowane to rentgenowska mikrotomografia kom-
puterowa [11-13], ktéra pozwala wyznaczy¢ wickszos¢ z wymienionych powyzej
parametréw, oraz tomografia metoda rezonansu magnetycznego (MRI) [14-16]. Po-
rowato$¢ pian moze by¢ wyznaczana przy pomocy piknometrii helowej i porozymetrii
rteciowej [15, 16], a analiza obrazu otrzymanego metoda mikroskopowa (za pomoca
mikroskopu optycznego lub elektronowego mikroskopu skaningowego) pozwala na
zwymiarowanie elementow, tworzacych przestrzenng strukture piany (wymiary most-
kow, okien i komorek) [15, 17]. W pracy porownano wyniki otrzymane réznymi tech-
nikami (mikrotomografia komputerowa, piknometria helowa i mikroskopia optyczna),
przedyskutowano problemy z nimi zwigzane oraz ewentualne roznice w wartosciach.
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2. METODY POMIAROWE

Piana stata o otwartej strukturze porow jest to trojwymiarowa struktura prze-
strzenna, ktora sktada sie z mostkow wykonanych z ciala stalego oraz porow, wsrod
ktérych mozna wyrdzni¢ komoérki (w przyblizeniu kuliste przestrzenie ograniczone
mostkami) oraz okna (otwory taczace sasiadujace komorki) (rys. 1). Ponadto czesto
wymagana jest rowniez znajomos¢ powierzchni whasciwej S, (m*m™) oraz porowato-
$ci € piany statej. Natomiast gestos¢ poréw okreslajaca liczbe pordéw na cal PPI (pores
per inch) stosowana jest przez producentow do charakterystyki wytwarzanych pian.

Rys. 1. Parametry opisujace strukture piany statej (AlSi 30 PPI)
Fig. 1. Parameters describing solid foam structure

Kompleksowa analize struktury pian statych przeprowadzono w oparciu o rentge-
nowska mikrotomografi¢ komputerowa (p-CT). Pomiary zostaty wykonane przy uzy-
ciu mikrotomografu SkyScan 1172 (Aartselaar, Belgia) wyposazonego w lampe
rentgenowska o mocy 8 W i maksymalnym napigciu 80 kV. Emitowane przez zrodio
promieniowanie rentgenowskie przeswietla badany obiekt stozkowa wigzka (ang.
cone beam), a nastepnie obiekt jest skokowo obracany o niewielki kat (0,1 — 1°) do
osiggniecia 180° lub 360°. Projekcje rejestrowane sg przy pomocy detektora dysponu-
jacego matryca CCD (4024 x 2680 pikseli). Po zakonczeniu procedury, na podstawie
zgromadzonych danych, wykonywana jest komputerowa, trojwymiarowa rekonstruk-
cja obiektu w oparciu o zmodyfikowany algorytm Feldkampa (oprogramowanie NRe-
con, SkyScan). Zrekonstruowane obrazy byly nastgpnie binaryzowane
(oprogramowanie CTAnalyser, SkyScan) [18]. Kolejnym krokiem bylo przeprowa-
dzenie rekonstrukcji 3D, na podstawie ktdrej wyznaczono srednice mostkow i porow
metodg opracowang przez Hildebranda i Ruegseggera [19]. W metodzie tej wymiar
struktury w danym punkcie definiowany jest jako $rednica najwigkszej kuli, ktora
zawiera dany punkt i calkowicie zawiera si¢ wewnatrz tej struktury (patrz rys. 3.B).
W ten sposéb otrzymano rozktad poszczegodlnych wymiardéw, na podstawie ktorego
wyznaczono usrednione Srednice mostkow i poréw. W oparciu o rekonstrukcje 3D
wyznaczono rowniez porowatos¢ oraz powierzchni¢ wtasciwg badanych pian. Wptyw
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wielko$ci woksela (najmniejszego elementu przestrzeni w grafice trojwymiarowej) na
mierzone parametry morfologiczne pian statych wyznaczono przy uzyciu tomografu
technicznego Metrotom 1500 (Zeiss, Szwajcaria).

Poniewaz na podstawie rozktadu $rednic poréw otrzymanych technikg pu-CT trud-
no rozrézni¢ $rednice okien i komorek, wielko$ci te wyznaczono na podstawie obra-
z6w otrzymanych przy uzyciu mikroskopii optycznej (powigkszenie 10-250-krotne,
maksymalna rozdzielczo$¢ 2 Mpx) i opracowywanych z wykorzystaniem oprogramo-
wania nanoCAD. Dla kazdej piany wyznaczono wymiary dla co najmniej 100 komo-
rek, okien oraz mostkow, co pozwolilo na poréwnanie ostatniego z parametrow
z wymiarami otrzymanymi technika p-CT.

Porowatos¢ pian okreslono dodatkowo w oparciu o gestos¢ szkieletowa piany wy-
znaczong metodg piknometrii helowej (Micromeritics AccuPyc 1330) [20].

Pomiary wykonano dla szeregu pian metalowych i ceramicznych.

2. WYNIKI BADAN

Binaryzacja obrazéow otrzymanych metoda mikrotomografii komputerowej prze-
prowadzona moze by¢ w oparciu o metode progowania globalnego (global threshol-
ding, GT) lub lokalnego (adaptive thresholding, AT). W przypadku progowania
globalnego progowy poziom szarosci wybierany jest na podstawie histogramu catego
rekonstruowanego obrazu lub zestawu obrazéow. Wowczas piksele odpowiadajace
odcieniom szarosci znajdujacym si¢ ponizej warto$ci progowej staja si¢ czarne (tlo),
natomiast piksele o odcieniu szaro$ci rownym lub wyzszym stajg si¢ biate (obiekt), co
schematycznie przedstawiono na rys. 2.

obraz przed binaryzacja obraz po binaryzacji
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Rys. 2. Procedura progowania globalnego. Wartos¢ progowa T jest wyznaczana na podstawie histogramu
odcieni szaro$ci obrazu przed binaryzacja (tzw. surowego). Czarne linie na obrazach reprezentuja granice
pomigdzy pikselami
Fig. 2. Schematic diagram of the global thresholding procedure. Thresholding level T is selected based on
the grey level histogram for the image before binarization. The black grid represents boundaries between
pixels
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Metoda progowania lokalnego (AT) wydaje si¢ by¢ metoda bardziej precy-
zyjna, progowy odcien szaro$ci wyznaczany jest bowiem dla kazdego piksela
osobno.

Poréwnanie wynikdéw otrzymanych obiema metodami progowania, przeprowadzo-
no dla piany chromoniklowej NC 2733 (Recemat B.V.) oraz trzech pian aluminio-
wych o rdznej gestosci poréw Al 10, Al 20 i Al 40 (ERG Materials and Aerospace
Corp.). Otrzymane wyniki wskazaly, ze wybor metody progowania tylko w niewiel-
kim stopniu wptywa na $rednice pordéw (roznice w granicach kilku procent), natomiast
réznice w wymiarach mostkow byty wyrazne, zwtaszcza dla pian aluminiowych (na-
wet powyzej 60%). Dokladna analiza obrazoéw przed i po binaryzacjach (rys. 3) ujaw-
nita, ze metoda progowania lokalnego ,,produkowala” nieistniejace w rzeczywistosci
pory w strukturze mostkéw, co istotnie wptywa na ich wymiar [18]. Efektu takiego
nie obserwowano w przypadku binaryzacji obrazow prowadzonej metoda progowania
globalnego. Dlatego w dalszej cze$ci pracy parametry morfologiczne pian statych
wyznaczane byly na podstawie binarnych obrazéw obliczonych na podstawie progo-
wania globalnego.

A

Rys. 3. Poréwnanie obrazu rzeczywistego (A) i binarnych obrazéw obliczonych na podstawie progowania
globalnego (B) i lokalnego (C) wraz ze sposobem wyznaczania $rednic mostkow wg [19]. Piana Al 10
Fig. 3. Comparison of the real image (A) and the binary images obtained for global (B) and local (C)
thresholding together with the method for determining the struts diameter by [19]. Al 10 foam

Srednice (grubo$¢) mostkéw oraz porowato$é pian statych wyznaczane byty roz-
nymi technikami, a otrzymane wyniki zamieszczono w Tabeli 1 dla wybranych pian
statych. Jak mozna zauwazy¢, porowatosci pian stalych wyznaczone metodami pik-
nometrii helowej oraz mikrotomografii komputerowej sa podobne, a r6znice wynosza
do kilku procent. Poréwnujac natomiast §rednice mostkow otrzymane metoda mikro-
skopii optycznej i pu-CT stwierdzono, ze dla pewnej grupy pian metalowych (np. piany
Al 10, Al 40 i AlSi) wyniki otrzymane obiema technikami sg podobne, a dla innej
grupy pian (np. piana kantalowa, NiCrAl, Vukopor A 10 oraz weglowa RVC 30) sg
one znaczace. Zwigzane jest to z metoda produkcji pian statych. Jesli piany metalowe
produkowane sg z metalu ptynnego, wowczas w szkielecie pian nie obserwuje si¢
wewnetrznej porowatosci, co oznacza, ze mostki wykonane sa z litego materiatu, stad
wymiary mostkow wyznaczone obiema technikami sg podobne. Dla pian produkowa-
nych metoda replikacji, jak w przypadku pian ceramicznych i niektorych pian meta-
lowych (np. piana kantalowa, NiCrAl, a takze NiCr, Ni i inne) szkielet piany
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charakteryzuje si¢ duzg porowatoscig wewnetrzng, na co zwracano juz uwage w pra-
cach [21, 22].

Tabela 1. Poroéwnanie parametréw morfologicznych pian statych
Table 1. Comparison of the morphological parameters of the solid foams

Piana PPI Srednica mostka Porowatos¢
u-CT [mm] Optyczna [mm)] u-CT Piknometria
helowa

Al 10 0,44 0,45 0,90 0,91
AlSi? 30 0,24 0,22 0,94 0,94
Kantal® 20 0,12 0,21 0,88 0,93
NiCrAl 1200* 0,06 0,15 0,90 0,94
Vukopor A® 10 0,49 0,77 0,82 0,84
Vukopor S° 20 0,58 0,49 0,78 0,83
RVC! 30 0,02 0,08 0,97 0,97

1 - ERG Materials and Aerospace Corp.; 2 - m.pore; 3 - SELEE Corp.; 4 - Alantum Corp.; 5 - Lanik s.r.o.

Oznacza to, ze je$li metodg mikroskopii optycznej mozna wyznaczy¢ jedynie ze-
wnetrzny wymiar mostka (a $cislej mowigc jego grubosé), to mikrotomografia kompu-
terowa pozwala na wyznaczenie jego rzeczywistej litej grubosci, np. odleglosci
pomiedzy powierzchnig mostka a wewnetrznym porem, co wyraznie widaé na rys. 4
przedstawiajagcym poréwnanie wymiardw otrzymywanych metoda u-CT (reprezento-
wanych na rysunku okregami wpisanymi w mostek) oraz optyczng (linia przerywana).

Rys. 4. Fragment mostka piany RVC 30 PPI. Linia przerywana oznaczono wymiar mostka otrzymany
metoda mikroskopii optycznej, a okregami wymiary mostka wyznaczone metoda pu-CT [21]
Fig. 4. Fragment of the strut of RVC 30 PPI foam. The dotted line shows the dimensions of the strut
obtained by optical microscopy and circles by u-CT method [21]

Jesli jednak rozpatrujemy piang statg jako potencjalny no$nik warstwy katalitycz-
nie aktywnej, wowczas interesuje nas zewnetrzna, dostgpna dla katalizatora po-
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wierzchnia piany, ktéra definiowana jest jako stosunek zewnetrznej powierzchni pia-
ny do jej objetosci. Nalezy jednak podkresli¢, ze porowato$¢ ta w istotny sposob
wplywa na wytrzymato$¢, mase¢ i elastyczno$¢ piany, wydaje si¢ rdwniez, ze moze
wplywaé na obserwowane wspotczynniki transportu ciepla pian. Wewnetrzna po-
wierzchnia szkieletu piany jest niedostepna dla warstwy katalitycznej, zatem, z punktu
widzenia zastosowania piany jako nosnika katalizatora, jest nieistotna. W zwigzku
z tym, obrazy otrzymane metoda p-CT nalezato podda¢ odpowiedniemu opracowaniu.
Standardowe oprogramowanie uwzgledniatlo bowiem takze powierzchnie wewnetrz-
nych porow, tym samym istotnie zawyzajac wielko§¢ powierzchni pian. Dlatego za-
stosowano program iMorph i przeprowadzono dylatacje morfologiczna, ktéra zamyka
otwory oraz zatoki we wnetrzu figury. Jednak w wyniku tej operacji obiekty zwigk-
szaja swoja objetosc, a jesli dwa lub wigcej obiektow potozonych jest blisko siebie,
zrastajg si¢ w wicksze obiekty. Stad w kolejnym kroku konieczne byto przeprowadze-
nie operacji erozji, ktorej dzialanie polega na obcinaniu brzegdw obiektu na obrazie.
Schemat przeprowadzonej procedury przedstawiono na rys. 5. Dla tak opracowanych
obrazéw przeprowadzono powtorng rekonstrukcje 3D 1 wyznaczono parametry morfo-
logiczne pian.

obraz po erozji

Rys. 5. Procedura operacji morfologicznych iMorph na obrazie u-CT
Fig. 5. Scheme of the iMorph morphological operations on the pu-CT image

obraz oryginaln obraz po dylatacji

Parametry morfologiczne wyznaczone w oparciu o oryginalne obrazy otrzymane me-
toda pu-CT oraz po zastosowaniu operacji morfologicznych przedstawiono w Tabeli 2.
Jak mozna zauwazy¢, zastosowanie operacji morfologicznych nie wptyneto na wiel-
ko$¢ porowatosci, natomiast istotnie zmienito powierzchni¢ wlasciwg grupy pian sta-
tych produkowanych metoda replikacji lub pirolizy, w ktorych szkielecie wystgpuja
wewngetrzne pory. W tym przypadku powierzchnia pian statych pomniejszona zostata
o powierzchni¢ wewngtrznych porow w wyniku zastosowania programu iMorph.
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Tabela 2. Parametry morfologiczne pian: standardowa procedura p-CT oraz wyniki programu iMorph
Table 2. Morphological parameters of the foams: standard p-CT procedure and iMorph’s software results

Piana PPI Porowatosc € Powierzchnia wlasciwa S, [m*/m’]
iMorph p-CT iMorph p-CT
Al 10 0,89 0,89 861 866
AlSi? 30 0,94 0,94 1006 1034
Ni® 27...33 0,88 091 3411 4920
NC3 06...10 0,88 0,92 1298 1675
Vukopor A* 10 0,78 0,82 859 1446
Vukopor $* 20 0,70 0,73 1281 1670
RVC! 30 0,96 0,97 1223 3122

1 - ERG Materials and Aerospace Corp.; 2 - m.pore; 3 - Recemat B.V.; 4 - Lanik s.r.o.

Sprawdzono rowniez wplyw wielkosci woksela na mierzone wartosci parametrow
morfologicznych pian. Badania te wykonano przy uzyciu dwoch réznych urzadzen,
a warunki pomiar6w oraz otrzymane wyniki zamieszczono w Tabeli 3. Testy prze-
prowadzono dla piany ceramicznej Vukopor A (na bazie Al,O;) o ggstosci pordéw
wynoszacej 10 PPI (Lanik s.r.0.), poddajac otrzymane obrazy tomograficzne opera-
cjom morfologicznym (dylatacji i erozji). Mozna zauwazy¢, ze ze wzrostem wielkosci
woksela maleje powierzchnia wilasciwa piany, ale, pomimo zastosowania réznych
warunkow pracy aparatow (wynikajacych z ich specyfikacji) roznice te sa niewielkie.

Tabela 3. Wplyw wielko$ci woksela na parametry morfologiczne piany Vukopor A 10 PPI
Table 3. Influence of voxel size on the morphological parameters of the solid foams

Aparat woksel U [kV] filtr Powierzchnia Porowatosé
[um] wlasciwa, S,
[mz/m3 ]
SkyScan 1172 10 80 Al 846 0,8
Metrotom 1500 20 220 brak 823 0,71
Metrotom 1500 40 220 brak 778 0,68
Metrotom 1500 60 220 brak 755 0,68
WNIOSKI

e W pracy przedstawiono warto$ci parametrow morfologicznych pian statych wy-
znaczonych metoda mikrotomografii komputerowej, mikroskopii optycznej oraz
piknometrii helowe;.

e Przedstawiono wptyw zmiany parametrow pracy mikrotomografu komputerowego
na mierzone parametry. Stwierdzono, ze wybor wielko$ci woksela nie ma istotne-
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go wplywu na wyznaczane wielko$ci. Duzy wpltyw ma natomiast sposob binary-
zacji otrzymanych obrazow (metody progowania), metoda progowania lokalnego
moze bowiem znacznie zafatlszowa¢ warto§ci w wyniku tworzenia tzw. artefaktow
w szkielecie piany. Metoda globalnego progowania, w przypadku pian statych,
wydaje si¢ zatem metodg bardziej odpowiednig.

e Tomografia komputerowa jest technika ukazujaca nie tylko zewnetrzng budowe
pian statych, ale wnika rowniez w wewnetrzng strukture szkieletu piany ukazujac
jego ztozong budowe. Dlatego, w niektorych sytuacjach, konieczne jest przepro-
wadzenie morfologicznych operacji przetwarzania obrazéw w celu uzyskania po-
zadanych wielkosci.
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MORPHOLOGICAL PARAMETERS OF SOLID FOAMS — CHALANGES FACED

Solid open-cellular foams are a wide group of porous materials displaying high porosity and specific
surface area as well as unique physical properties like low weight, high strength and elasticity, low ther-
mal conductivity and others. Besides different applications foams are considered as promising structured
catalyst carrier after deposition of thin, uniform active catalyst layer. However, successful application
requires determination of different morphological parameters like specific surface area, porosity as well as
dimensions of foam elements like cells, windows and struts (Fig. 1).

Three analytical methods have been applied to study solid foams morphology, namely X-ray comput-
ed microtomography (pu-CT, SkyScan 11172 and Metrotom 1500), digital optical microscopy (magnitude
within 10-2500) and helium pycnometry (Micromeritics AccuPyc 1330). Experiments were conducted for
different metal and ceramic foams (see Table 1 and 2).

Two methods of binarization were applied for tomographic images, namely global (GT) and local
(AT) thresholding. It was found that application of AT may produce artifacts (i.e. images not existing in
reality). Therefore, only the GT method was considered in the subsequent steps. Scheme of the GT proce-
dure is shown in Fig. 2 and production of artifacts is presented in Fig. 3. Differences of struts dimensions
attained even 60% when compared AT and GT procedures.

Porosities of selected foams measured by p-CT and He pycnometry (based on the skeleton density)
are close (very few percent of accuracy, cf. Table 2). However, while for some foams strut dimensions
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from p-CT and optical microscopy are also close (foams Al 10, Al 20, Al 40, AlSi), for the others
(Kanthal, NiCrAl, Vukopor A 10 and coal foam RVC 30) the divergences are substantial. The differences
result from the inner structure of the foam skeleton and are connected with the manufacturing technology.
Foams Al and AlSi are made from non-porous metal and their skeleton don’t display inner porosity while
the remaining ones (Kanthal, NiCrAl, Vukopor A 10, RVC 30) have porous skeleton. Internal pores are
visible for X-rays and standard p-CT software wrongly calculates much shorter distance between external
strut surface and inner pores (cf. Fig. 4).

For catalytic applications, only the external surface of the skeleton on that the catalyst layer is depos-
ited is crucial. To avoid misguided results of strut dimension and surface area, iMorph software was
applied and two operations called dilation (to close the inner pores) and erosion (to cut the edges till the
original strut dimension) were consecutively executed on original p-CT images (cf. Fig. 5). The results of
iMorph (Table 2) show good conformity of porosity derived by standard software and iMorph while
specific surface area S, overestimated by the original p-CT software is strongly reduced (surface of the
inner pores is rejected). Tomography can see inner structure of the foam skeleton therefore it is necessary
to use specific software operations (iMorph) to derive interesting foam parameters.

Received: 17.10.2016 r.
Accepted: 18.11.2016 r.



