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Przyrzad do pomiaru porowatos$ci wykorzystujacy metodg objetosciowo-

ciSnieniowg

Streszczenie

W referacie przedstawiono konstrukcje przyrzqdu do
pomiaru porowatosci zbudowanego w ramach Grantu
Promotorskiego. Przedstawiono zasade dzialania przyrzq-
du, ktéra wykorzystuje prawa przemian gazowych. Zapre-
zentowano réwniez wyniki wstgpnych pomiaréw cech me-
trologicznych przyrzqdu.

Abstract

In this paper the construction of porosimeter is presented.
The porosimeter is based on the ideal gas law and is fully
computerized and automated system. The system can
measure the total volume,the total porosity, and the real
density of sample. The results of initial mesurements of the
system are also presented.

WSTEP

Makrostruktura wewnetrzna ciat porowatych, ktérych
przykladem moga byé: kompozyty, materialy filtracyjne,
materialy izolacyjne, plaskie wyroby widkienicze, niektére
materialy budowlane itp. w zasadniczy sposob wptywa na
obszar zastosowan tych materialéw i dlatego podejmuje
sie proby wyznaczenia jej charakterystyki. Charakterystyka
ta [5] powinna mieé¢ dobrze zdefiniowane wielkosci geo-
metryczne, powinna zawiera¢ wylacznie parametry obser-
wowalne i mierzalne, a takze powinna by¢ uzyteczna w
tworzeniu teorii opisujacej wlasciwosci fizyczne badanego
ciata. Wskaznikiem niosacym najwigcej informacji o struk-
turze przestrzennej cial porowatych jest rozktad zastep-
czych $rednic poréw. W praktyce jednak, ocena tego
wskaznika jest bardzo trudna i wiaze si¢ z duzym kosztem
aparatury. Dlatego tez czgsto ogranicza si¢ badania do po-
rowatosci, ktéra jest latwiejsza do wyznaczenia. Porowa-
to$¢, ktora nalezy traktowaé jako wskaznik usredniajacy
zagadnienie w pewnej objetosci, wyraza si¢ wzorem:
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gdzie:

Vo - objeto$¢ "pustych", niewypemionych materiatem
przestrzeni w prébce

V. - objeto$¢ catkowita probki

Istnieje $cisty zwiazek miedzy porowatoscia ciat porowa-
tych a ich cechami uzytkowymi takimi jak wiasciwosci
akustyczne, cieplochronne, filtracyjne itp. Znajomos¢ tej
wielko$ci ma duze znaczenie w przewidywaniu wiasciwo-

$ci uzytkowych wyrobéw finalnych wykonanych z uzyciem
materialow porowatych. Obecnie istnieje szereg metod do
pomiaru porowato$ci. Metody te s szeroko opisane w lite-
raturze m.in. w [1],[3],[61,[7],[8]. Kazda z opracowanych
dotychczas metod posiada szereg wad, ktére w istotny spo-
s6b ograniczajg jej zastosowanie do badania specjalnych
materiatéw np. struktur widknistych. Do wad tych metod
mozna zaliczy¢ wysoki koszt aparatury oraz inwazyjnos$¢
polegajaca na konieczno$ci zamaczania badanej prébki w
cieczy np. propanolu, rteci itp. Wynika stad potrzeba opra-
cowania prostej, taniej, nieinwazyjnej metody pomiaru po-
rowato$ci. W ramach Grantu Promotorskiego KBN [4] w
Katedrze Automatyzacji Procesow Widkienniczych Poli-
techniki Lodzkiej sa prowadzone prace nad przyrzadem
wykorzystujacym nieinwazyjna metod¢ pomiaru porowato-
$ci. Jedna z takich metod jest metoda wykorzystujaca pra-
wa przemian gazowych. Préby zastosowania tej metody
byly prowadzone wczesniej [2]. W ramach prac prowa-
dzonych w grancie wprowadzono istotne poprawki doty-
czace zar6wno sposobu pomiaru jak konstrukcji przyrzadu
majace na celu podwyzszenie dokfadnosci, zminimalizo-
wanie niepewno$ci oraz poprawe powtarzalnosci i odtwa-
rzalno$ci poprzez zautomatyzowanie procesu pomiarowe-

go.

TEORETYCZNE PODSTAWY DZIALANIA
PRZYRZADU

Skonstruowany przyrzad wykorzystuje zjawiska towa-
rzyszace izotermicznej przemianie gazowej. Dla takiej
przemiany mozna przyjaé, ze iloczyn cinienia i objgtosci
jest staty. Jezeli zamknigta komorg o objetosci poczatko-
wej V, wypelimy gazem idealnym o ci$nieniu poczatko-
wym Po, to zmianie objgtosci komory towarzyszy zmiana
cisnienia gazu, przy czym spetniona jest rownosc:

PoVo = (py +Ap)(V, +AV) @

gdzie:

Apo - zmiana ci$nienia

»o - Cidnienie poczatkowe

Vo - poczatkowa catkowita objgto$¢ powietrza w ko-
morze

AV - zmiana objetosci

Jezeli w komorze umie$cimy badang probke to réwna-
nie (1) mozna napisaé nastgpujaco:

Py(Vo=V,) = (P +AP)(V, =V, +4V)  (3)
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gdzie:
Vx - objgtos¢ ciata statego w probcee.

Z powyzszych réwnaf:

Ap, = A
v, =ay 22220,
Ap,Ap, 4)

Majac na uwadze, ze porowato$¢ @ probki wyraza sig
wzorem:
Vo V.-V
=Lt 5)
%

c

mozna otrzymac, ze:

_ AV(Ap, = Ap,)p,
APIAPZVC

o=1

(6)

Ze wzoru (5) wynika, ze w celu wyznaczenia porowa-

tos¢ badanej probki nalezy dwukrotnie zmierzy¢ skok ci-
$nienia w komorze pomiarowej przy tej samej zmianie jej
objetosci AV. Pierwszy pomiar nalezy wykonaé przy ko-
morze wypehionej tylko powietrzem komorze, drugi dla
komory z umieszczona w Srodku badang probka.
W skonstruowanym przyrzadzie jako gaz roboczy
zastosowano powietrze.Obniza to koszty przyrzadu, a
takze pomiaru tym przyrzadem. Przyjeto zalozenie, ze
powietrze mozna z przyblizeniem wystarczajacym dla
poprawno$ci dzialania przyrzadu, traktowa¢ jako gaz
idealny. Sprawdzenie poprawnosci tego zalozenia jest
jednym z celéw prowadzonych badan.

OPIS PRZYRZADU

Pogladowy schemat blokowy czg$ci mechanicznej
przyrzadu przedstawiono na rys.l, a widok na rys. 2.
Zasadnicza cze$cig przyrzadu jest cylindryczna komora
pomiarowa I o $rednicy wewnetrznej 45 mm i wysokosci
82 mm. Komora ta jest umocowana do stotu_2 i zamykana
pokrywa 3. W pokrywie umieszczony jest centralnie
ruchomy ttok 4 potaczony z pretem 5 o nacigtym gwincie
zewngtrznym.  Pret ten, shuzacy do zmiany objetosci
komory, jest przemieszczany w pionie za pomoca
liniowego silnika krokowego 6 z obrotowa $ruba.
Wymagang szczelno$¢ ukladu migdzy pokrywa a tlokiem
oraz pokrywa i komora zapewniaja uszczelki gumowe typu
o-ring.

Dolna czgé¢ komory jest potaczona z mosigznym
walcem o duzej masie 7, ktérego zadaniem jest stabilizacja
temperatury w komorze pomiarowe;j.

Komora pomiarowa jest izolowana termicznie za pomoca
pianki ze spienionego polistyrenu. Cis$nienie w komorze
mierzone jest za pomocg cisnieniomierza réznicowego 8.
Cisnienie to jest mierzone wzglgdem cisnienia panujacego
w zbiorniku 9 , ktérego zadaniem jest zmniejszenie wpty-
wu otoczenia na ci$nienie odniesienia. Zbiornik ten, ze
wzgledu na duze wymiary zostat umieszczony pod stotem i
podiaczony do cisnieniomierza za pomocg ztacza 10. Po-
taczenie zbiornika z otoczeniem odbywa si¢ poprzez
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zawér kulowy 11 oraz odwadniacz 12. Migdzy wej$ciami
przetwornika ci$nienia znajduje si¢ zawor kulowy 13 stu-
zacy do wyr6wnania ci$nien, co zabezpiecza przetwornik
przed przypadkowym przecigzeniem.

Rys.2 Widok stanowiska pomiarowego

Schemat blokowy czesci elektrycznej przyrzadu poka-
zano na rys.3.

przetwornik przetwornik mikro interfejs
i > AIC —>— kontroler +—>— §232
cisnienia ATE905? R
silnik sterownik uklad komputer
krokowy | < silnika < we-wy PC
krokowego

Rys.3. Schemat blokowy czesci elektrycznej przyrzqdu
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Gtéwnym elementem tej czesci przyrzadu jest
mikrokontroler AT89C52 wyposazony w interfejs RS232
oraz 24 bitowy przetwornik A/C typu delta-sigma. Do
wejscia  przetwornika  jest podlaczony réznicowy
przetwornik ci$nienia. Za pomoca interfejsu RS232
mikrokontroler komunikuje sie z komputerem nadrz¢dnym
typu PC, odbierajac od niego rozkazy sterujace procesem
pomiaru. Wsréd rozkazéw mozna wyr6zni¢ polecenia
stuzace do sterowania, poprzez sterownik, liniowym
silnikiem krokowym, polecenia konfigurujace i kalibrujace
przetwornik A/C a takze polecenia wykonania pomiaru
ci$nienia i przestania wynikéw pomiaru do komputera
nadrzednego. Procesem pomiaru  steruje  program
pracujacy w $rodowisku Windows umozliwiajacy petna
automatyzacje procesu pomiarowego co pozwala na
zwiekszenie powtarzalnosci wynikéw pomiaru. Wyglad

panelu  programu  sterujacego  procesem  pomiaru
przedstawia rys.4

43 Porozgmets [-1&]X]

Rys.4 Panel programu sterujqcego procesem pomiaru

Proces pomiaru sklada si¢ z dwéch etapéw. W etapie
pierwszym z "pustej" komory pomiarowej jest wysuwany
tlok o zadana warto$¢ przemieszczenia. Warto$é tego
przemieszczenia mozna ustawi¢ programowo w zaleznosci
od cech badanej probki takich jak: jej wielko$¢, oczekiwa-
na warto$¢ porowatosci itd. Podczas wysuwu tloka mie-
rzony jest skok ciénienia w komorze pomiarowej Ap;.
Warto$¢ skoku ciénienia jest wy$wietlana w postaci cyfro-
wej a takze na dwéch wykresach: w funkcji czasu i prze-
mieszczenia ttoka. Rozpoczgcie pierwszego etapu nastgpu-
je automatycznie po wceisnigeiu klawisza "START" na pa-
nelu wirtualnym przyrzadu pomiarowego.

Po pomiarze ttok jest automatycznie wsuwany do poto-
zenia poczatkowego. W etapie drugim, po umieszczeniu
badanej prébki w komorze pomiarowej, procedura pomia-
rowa z etapu pierwszego jest powtarzana, przy czym obli-
czana jest warto$¢ Ap,. Zmiana objeto$ci AV jest w obu
etapach taka sama. Po zakonczeniu drugiego etapu na pod-
stawie wyznaczonych wartosci skokéw ci$nien wyznacza-
na jest, przy zalozeniu stato$ci temperatury, porowato$¢
prébki ze wzoru (5).
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WYNIKI WSTEPNYCH POMIAROW

Celem wstepnych pomiaréw bylo wykrycie Zrédet nie-
doktadnosci pomiaru porowatosci w celu ich likwidacji lub
minimalizacji ich wplywu na koricowy wynik pomiaru.
Jednym z wykrytych zjawisk jest zjawisko ptynigcia ci-
$nienia powietrza po zamknigciu obu zaworéw. Wywotane
jest ono réznymi charakterystykami cieplnymi komory
pomiarowej i zbiornika odniesienia m.in rézna pojemno-
$cia cieplng i zdolnoscia do pobierania i oddawania ciepta.
Zjawisko to jest uwidocznione na przykladowym przebie-
gu podci$nienia powietrza w komorze w funkcji czasu
zmierzonym przy pustej komorze pomiarowe]j przy wysu-
waniu ttoka. Przebieg ten jest przedstawiony na rys. 5
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Rys.5 Przebieg podcisnienia powietrza dla " pustej” komory

Jak wida¢ z rysunku 5 proces wysuwania ttoka rozpo-
czat sie po 10 sekundach od rozpoczgcia procesu pomia-
rowego i zakonficzyt po 40 sekundach. Przed rozpoczgciem
i po zakoficzeniu procesu wysuwania ttoka wida¢ niewiel-
kie zmiany ci$nienia powietrza. W wyniku licznych pomia-
réw stwierdzono, ze przebieg tego plyniecia ma charakter
liniowy co umozliwito minimalizacjg wplywu tego zjawi-
ska na wynik pomiaru poprzez wprowadzenie do programu
komputerowego procedury aproksymacyjnej. Procedura ta,
wykorzystujac metod¢ najmniejszych kwadratéw, aprok-
symuje odcinek przebiegu cisnienia powietrza od chwili
rozpoczecia procesu pomiaru, do chwili w ktérej rozpo-
czyna si¢ proces’ wysuwania ttoka. Wynikiem procedury
jest rownanie prostej obrazujacej plynigcie cisnienia w
czasie. Na podstawie tego réwnania jest wyznaczana hipo-
tetyczna warto$¢ cisnienia powietrza w chwili odpowiada-
jacej maksymalnemu wysunigciu tloka. Warto$¢ ta jest
odejmowana od wartosci ci$nienia odpowiadajacej mak-
symalnemu wysunieciu ttoka otrzymanej w wyniku pomia-
ru. Pozwala to zminimalizowa¢ opisanego wplyw zjawiska
na koncowy wynik pomiaru. W czasie wstgpnych pomia-
réw sprawdzono réwniez stabilno$¢ toru przetwarzajacego
sygnat z czujnika ci$nienia w sktad ktérego wchodza: prze-
twornik ci$nienia, przetwornik A/C, komputer PC. Stabil-
no$¢é ta oszacowano na podstawie przebiegéw wartosci na-
piecia wyjsciowego proporcjonalnego do ci$nienia w ko-
morze, odebranego przez interfejs RS232 i komputer PC.
Przyktadowy przebieg przedstawiono na rys.5 W wyniku
pomiaru otrzymano, ze sygnal napigciowy jest stabilny na
poziomie setnych czesci miliwolta. Oznacza to, ze mozli-
we jest uzyskanie stabilnego wyniku pomiaru cisnienia
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powietrza w komorze pomiarowej o rozdzielczosci sigga-
jacej 0,05 Pa. Uznano to za warto$¢ wystarczajaca do po-
prawnego dziatania przyrzadu. W drugiej czesci wstep-
nych badan wykonano przyrzadem szereg pomiar6w objg-
tosci cial o znanej objgtosci.

Jako cial o znanej objetosci, uzyto dwéch walcéw ze
szkla organicznego objetosciach 15806,72 mm’® +97,26
mm® przy k=2 (dla poziomu istotnosci 0:=0,05) i 47157,35
mm’+207,64mm’ przy k=2. Wyniki pomiaréw dla mniej-
szego walca przedstawiono w tabeli 1, dla wigkszego w ta-
beli 2.
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Rys.5 Stabilnosé toru do pomiaru cisnienia powietrza

Tabela | Pomiar objetosci walca o objetosci 15806,72 mm’®

Lp. 4p; Ap> 2 A

Pa Pa mm’ %
1 91,55 10423 |16711,00 |-572
2 92,13 105,22 16964,28 | -7,32
3 91,71 103,97 16150,50 |-2,17
4 91,77 104,60 16797,50 | -6,26
5 91,65 104,91 17321,01 |-9,58

Tabela 2 Pomiar objetosci walca o objetosci 47157,35 mm?

Lp. Ap; Ap; Ve A

Pa Pa mm® %
1 57,96 89,71 47901,00 |-1,57
2 58,36 89,73 47007,81 0,31
3 58,02 89,55 47601,71 |-0,94
4 58,12 89,48 47306,38 |-0,31
5 58,07 89,36 47300,37 |-0,30

W tabelach 1 i 2 warto$ci Ap; i Ap, oznaczajg wartosci
skoku podci$nienia odpowiednio dla "pustej" komory i
komory z umieszczonym w niej walcem. Wartosci otrzy-
manych, w wyniku pomiaru, objgtosci przedstawiono w
kolumnie V,. Wartosci w ostatniej kolumnie tabel 1,2 zo-
staly policzone wedtug wzoru:

A= V"—VV—’ 100% 6)

r

PAK 7-8/2002

gdzie:

V, - estymata objetosci walcéw otrzymana w wyniku po-
miaru

V, - estymata znanej objetosci walcow

WNIOSKI

Przyrzad umozliwia wyznaczenie objetosci ciata state-
go w probee, a na tej podstawie okreslenie porowatosci
badanej prébki. Umozliwia on takze, po podaniu masy
calkowitej probki, wyznaczenie gestosci rzeczywistej ciata
stalego w probce. Konieczne sg dalsze prace majace na ce-
lu wyznaczenie klasy dokladnosci przyrzadu a takze okre-
$lenie Zrdédet niedoktadno$ci pomiaru.
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