Wyznaczanie procentowego udziatu objetosci
komoérek zamknietych

1. Wstep

Laboratorium Badawcze Osrodka
Badawczo-Rozwojowego Ciepfownictwa
(LB OBRC) SPEC S. A. od kilkunastu lat
zajmuje sie kompleksowymi badaniami
wyrobow do izolacji cieplnej przezna-
czonych do stosowania w cieplownic-
twie. Jednym z badan, ktére pozwala na
oceng struktury komorkowe| materiatow
porowatych, decydujacej o parametrach
mechanicznych i cieplnych pianek, jest
wyznaczanie procentowego udziatu ko-
mérek zamknietych. Badanie prowadzo-
ne jest za pomocq piknometru gazowego
wedfug normy PN-EN 1SO 4590: 2005
[2] - metoda 1, wedtug wytycznych nor-
my PN-EN 253: 2005 [3] oraz projektu
normy prPN = prEN 14308 [4], dotyczg-
cych rur preizolowanych oraz otulin cy-
lindrycznych.

2. Piknometr gazowy

Piknometr gazowy |est nowoczesnym
urzadzeniem do wyznaczania rzeczywi-
stej objetoici badanych materiatow -
m. in. materiatéw porowatych, jakimi sq
pianki poliuretanowe (PUR). Zastosowa-
na technika pomiarowa wykorzystuje
prawo Archimedesa. Medium pomiaro-
wym jest gaz badawczy tak dobrany,
aby wielkos¢ jego czasteczek, byta wiek-
sza niz wymiar przesirzeni miedzyczqg-
steczkowej badanego materiatu porowa-
tego. Ma to na celu wyeliminowanie zja-
wiska dyfuzji czgsteczek gazu do zamk-
nietych komoérek materialu porowatego,
co powodowaloby fatszowanie wartosci
wskazan cisnienia w celi pomiarowej,
w kiorej znajduje si¢ probka badanego
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materialu, a w konsekwencii réwniez fatl-
szowanie wartoici jej rzeczywistej obje-
tosci.

Zgodnie z zaleceniomi producenta
(Quantachrome Instruments) i dystrybutora
piknometru w Polsce (Uni-Export Instru-
ments) do wyznaczania procentowego
udziatu komérek zamknietych w piankach
PUR stosowany jest azot.

3. Metodyka prowadzenia
badan

W zestaw piknometru (typ STEREO-
PYCNOMETR model SPY 6DC), jakim
dysponuje LB OBRC SPEC S. A., wcho-
dzq: butla z gazem badawczym (azot)
oraz piknometr, kiory przedstawiono na

za pomocg piknometru gazowego
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schemacie pogladowym (rys. 1.) i na fo-
tografii 1.

Fot. 1.
Piknometr gazowy

Liniq przerywanq zaznaczono obrys piknometru gazowego
wraz z elementami wchodzgcymi w jego sklad
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Schemat pogladowy piknometru gazowego: 1 - Wiot gazu z butli do piknometru; 2 - Zawor nad-
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Zawér sekeyjny (przy poloieniu: ,,OUT” - gaz badawczy wypeinia tylko cele pomiarowaq; przy
polozeniu ,IN” cela pomiarowa i objetos¢ dodatkowa tzw. referencyijna sq ze soba polaczone;
8 - Dodatkowa komora tzw. referencyina o znanej objetoici; 9 - Cyfrowy miernik cisnienia;
10 - Zawor dwupotozeniowy (zamkniete - otwarte); 11 - Zawer iglicowy (regulacja oprozniania
cel pomiarowych); 12 - Wylot gazu z piknometru do otoczenia



3.2. Procedura postepowania przy
badaniach

Wyznaczanie procenfowego udziatu
objetosci komorek zamknietych w materia-
fach porowatych redlizowane jest na
podstawie wytycznych normy PN-EN 15O
4590: 2005 (ISO 4590: 2002) - metoda
1 (zmiana cisnienia) oraz procedury produ-
centa urzadzenia.

Badanie dzieli si¢ na 3 etapy:

a) przygotowanie,
b) kalibracja,
¢} badanie wlasciwe.

Na 10 - 15 minut przed rozpoczeciem
badan nalezy, w celu nagrzania sie elek-
fronicznych elementéw urzqdzenia, wig-
czy¢ zasilanie piknometru. Miernik cisnie-
nia jest bardzo czuly na zmiany tempera-
tury, a w przypadku niedostatecznego na-
grzania elementéw skladowych moze
wskazywad fatszywe wartosci.

Nastepnie, przy pustej celi pomiaro-
wej, nalezy dokonaé kalibracji urzadze-
nia, czyli sprawdzenia objetoici: komory
badawczej, komory odniesienia oraz kuli
kalibracyjnej i poréwnania ich z warto-
sciami  okreslonymi przez producenta.
W przypadku stwierdzenia odstepstw na-
lezy dokona¢ wymiany badz czyszczenia
filtra | powtornej kalibracii.

Prébki nalezy przygotowad wg PN-EN
150 4590 (minimum trzy zestawy, po dwie
probki). Do celi pomiarowej (5) wktadany
jest pierwszy zestaw probek, a nastepnie
przez jedng minute prowadzone jest, po-
przez ustawienie zawordw (4) i (10) w po-
zycji ,otwarte” oraz zaworu sekcyjnego
(7) w pozycji ,IN”, ptukanie piknometru
(usuwanie z przestrzeni pomiarowej po-
wietrza i zastgpienie go gazem wlasciwym
uzywanym podczas badania - azotem).
Po 1 minucie zawdr (4) jest zamykany, do
momentu pojawienia sie¢ na wyswietlaczu
(?) wartoici cisnienia réwnej wartosé ci-
snienia ofoczenia. Nastepnie, po wyzero-
waniu miernika cisnienia (w celu eliminacii
bledu wskazan zwigzanych ze zmianami
cisnienia i temperatury w ofoczeniu), za-
wor sekcyjny nalezy ustawi¢ w pozycji
,OUT". Otworzenie zaworu (3) powoduje
napetnienie celi pomiarowej gazem ba-
dowczym. Ustabilizowang wartoié ciénie-
nia p, nalezy zanotowaé, a zawér (7)
przefaczyé na pozycie ,IN”, co powoduje
rozprezenie gazu do objetosci dodatkowej
[referencyinej), do ciénienia p,. Ustabilizo-
wang wartos¢ cisnienia nalezy zanotowaé.
Nastepnie, poprzez otwarcie zaworu (11)
rozprezany jest caly uklad pomiarowy do
ci$nienia ofoczenia i w tym momencie kon-
czy sie pierwszy cykl pomiarowy. W kolej-
nym kroku nalezy ponownie dokonaé ze-
rowania miernika cisnienia, a catq powyz-

szq procedure powtdrzy¢. Nalezy doko-
nac tyle cykli pomiarowych, aby ofrzyma¢,
co najmniej 3 ilorazy p, do p,, ktorych
wartos¢ jest okreslona z doktadnosciq
+0,001. Nastepnie badanie nalezy powts-
rzy¢ na kolejnych zestawach probek.
Wykorzystujgc zaleznoici przedsta-
wione w punkcie 3.3 wyznacza sie rzeczy-
wistg objetos¢ badanego zestawu préobek.
Porowate tworzywa sztuczne skladajg
sie z matych przestrzeni (komérek, poréw)
oddzielonych od siebie iciankami (mem-
branami). Komérki te mogg byé otwarte
(polaczone z zewnetrzng powierzchniq)
lub zamkniete. Przez poréwnanie rzeczy-
wistej objetosci z objetosciq wynikajqeq z
geometrii probki okreslany jest procentowy
udziat objetosci komérek zamknietych.

3.3. Podstawy termodynamiczne
mefody

Technika pomiarowa w piknometrze
gazowym wykorzystuje prawo Archime-
desa oraz réwnanie stanu gazu doskona-
tego do wyznaczania rzeczywistej objeto-
ici materiatu porowatego [1].

Zakreskowana powierzchnia na sche-
macie pogladowym piknometru gazowe-
go przedstawia pustg, zamkniglq prze-
strzen celi pomiarowej o znanej objetosci
V.. Dzigki otwarciu zaworu (10) wyréw-
nuje sig cisnienie w ukladzie z cisnieniem
atmosferycznym p_, po napelnieniv ukta-
du azotem stan ukladu celi pomiarowej,
do ktérej wkiadana jest prébka badaweza
opisac mozna réwnaniem:

Po-Ve=n-R-T, (1]
gdzie:
P, = cinienie w celi pomiarowej V,
rowne cisnieniu culmosferycznemu,
V. - objetoi¢ celi pomiarowej,
n  ~ ilo& moli gazu znajdujaca sie w ce-
li pomiarowej V._ przy ciénieniu p,,
R - uniwersalna stola gazowa,
T, - temperatura gazu w celi pomiaro-
wej.

Po umieszczeniv w celi pomiarowej
prébki o szukanej objetosci V,, réwnanie
[1] przyjmie postac:

Po (Ve =Vp)l=n-R.T, [2]

gdzie:
ny - ilos¢ moli gazu w celi pomiarowej
po wlozeniu do niej badanej prob-
ki o szukanej objetosci V
V, - objetos¢ badanej probki.

p

P

Po sprezeniu gazu badawczego w ce-
li pomiarowej o objetoici V. z prébkg
o objetoici V, do ciénienia p,, stan ukladu
mozna opisac réwnaniem:

(pa"'PZ)'(vc_'vp):n?'R'To (3]

gdzie:

n, - catkowita iloé¢ moli gazu znajdu-
iaca sie w celi pomiarowej V. po
sprezeniu gazu w celi pomiarowej
do ciénienia Py

Przed przestawieniem zawory sekcyj-
nego 7 w polozenie ,IN” (komory nie sq
ze sobq potaczone) stan uktadu (z komorg
dodatkowq V,,) przyjmie postac:

pc'vA=na‘R'Ta [4]

gdzie:

P, — cisnienie w komorze dodatkowej V,,
réwne cisnieniu atmosferycznemy,

Vs~ objetoi¢ komory dodatkowe;,

n, - catkowita ilos¢ moli gazu znajdujg-

ca sie w komorze dodatkowe; (refe-

rencyjnej) V, przed polgczeniem
z komorg V_, (w ktérej znajduje sie
probka) przy cinieniu Por

T, - temperatura gazu w kemorze do-
datkowej réwna temperaturze
w celi pomiarowe;.

Po przestawieniu zaworu sekcyjnego
(7) do polozenia ,IN" (objetosé celi pomia-
rowej V. z badang prébkg V,, zostanie po-
taczona z objetoicig referencying V,, d-
$nienie p, w celi pomiarowej V. spadnie
osiqgajge wartosé cisnienia p,) stan ukfo-

U mozna opisac réwnaniem:

(PO+P3)'(VC —VP+VA}=‘-H3-R‘T0 [5]

gdzie:

p3 -~ cisnienie po rozprezeniu gazu w ko-
morze V, do objetoici dodatkowei
Va

ny - ilos¢ moli gazu znajdujgea sie w
obu potgczonych komorach przy ci-
snieniu p,.

Prawq strone réwnania [5] mozna za-
pisa¢ w postaci:
nyR-T,=ny-R-Ty+n, RT, [6]

po podstawieniu do réwnania [6) réwna-
nia (4] ofrzymamy:
ny-R-To=ny RT,+p, -V, [7]

podstawiajgc réwnanie [7] do réwnania
[5] otrzymamy:

(Pa+p3)'(vc_vp+v,4)= {8]

=MRT, + poVa

podstawiajgc do réwnania [8] réwnanie
[3] otrzymamy:

(po +p3)’(vc _Vp +VA) =

o (pa g Pg)‘ (vc . vp)"' Po-VaA

9]




C

przeksztateajge réwnanie [9] otrzymamy:
Pa 'vc _Pa'vp * Pa VA *PJ'VC =
—P3 'vp +p3Va=po Ve _pavp + [10]
+pP2- vc - szp *Po 'VA
Przeksztalcajge rownanie [10] ofrzy-

mujemy rownanie w postaci:

(11]

Vp:Vc+v Yo

A

Rownanie (11) jest podstawowym row-
naniem wykorzystywanym w pomiarach
przy uzyciu piknometru gazowego.

Udziat procentowy komérek zamknie-
tych 0, wyznaczany jest z zaleznosci:

Ve
o, =| = |-100% [12]
Vg
gdzie:
®, - udziat procentowy komorek zamk-
nietych,
V, - rzeczywista objetos¢  badane;
probki,

V_ - objetoi¢ geometryczna badane;

i probki wyznaczona za pomocg
suwmiarki cyfrowej z dokladno-
scig 0,01 [mm].

Udziat procentowy komérek otwartych
oy jest wyznaczany z zaleznosci:
wg=100-w, [13]
J.4. Wyniki bedan zawartosci
komorek zomknietych
w piankach PUR
Minimalny udziat komérek zamknie-
tych w piankach PUR, w przypadku izola-
cji z rur preizolowanych, wg PN-EN 253:
2005 powinien wynosi¢ 88 %, w przypad-
ku otulin, wg prPN - prEN 14308 powi-
nien wynosi¢ ?0%, wg wymagan OBRC
z 1995 r. dla izolacji stosowanych w cie-
plownictwie 88%.
Ze zbadanych w roku 2005 zgodnie
z normqg PN-EN ISO 4590: 2004 (U)
dwunastu zestawéw probek wycietych
z pianki PUR z rur preizolowanych wynika,
ze zawartos¢ komérek zamknietych waha-
ta sie w granicach (83,5 + 92,4) % i tylko
jedna izolacja nie spetnita n okre-
slonych w normie PN-EN 253: 2005.
W przypadku otulin zbadano 5 zestawow
probek. Wyniki wohaly sie w granicach
(84,2 + 94,7) %, jedna probka nie spetnita
wymagan LB dla otulin stosowanych w cie-
plownictwie, cztery nie spetnily oczekiwan
wynikajacych z projektu normy prEN
14308. Ze wzgledu na fakt, ze w przypad-
ku otulin, badane izolacje spetnialy inne
wymagania dotyczqce wyrobéw z pianki

PUR, wystarczajgce dla prawidlowego ich
funkcjonowania, nalezatoby sie zastano-
wi¢, czy wymagania w projekcie normy eu-
ropejskiej, nie sq zbyt wygorowane.

4. Wyznaczanie objetosci
komorek zamknietych
za pomocqg piknometru
cieczowego

Do czasu zakupienia przez LB OBRC
SPEC S. A. piknometru gazowego, bada-
nie udziatu objetoéci komorek zamknietych
i otwartych prowadzone bylo przy uzyciu
piknometru cieczowego. Szczegdlowe wy-
tyczne dotyczqgce badania okresla réwniez
norma PN-EN ISO 4590: 2005, w czesci
Oznaczanie objetosci nieprzenikalnej V.
metodg 2: rozprezanie objetosci.

Aparature (fot. 2) stanowit szklany ma-
nomefr rurkowy, komora badawcza ze
szlifowana szklana nasadka, ktérg mozna
bylo, po natozeniu smaru prozniowego na
zlgcze, stosowaé jako uszczelke oraz
strzykawka do regulacji poziomu cieczy
w manometrze.

Fot. 2.
Piknometr cieczowy

Badanie polegalo na sprawdzeniu
aparatury za pomocqg szesciu wykalibro-
wanych wzorcow, kiérych objetoi¢ byta
znana z doktadnoscig do 0,1 cm3, nastep-

nie wlozeniu do komory badawczej prob-
ki i okresleniu jej objetosci rzeczywistej.
Gazem badawczym bylo tu powietrze. Jak
zaobserwowano podczas prowadzonych
prac, badanie za pomocg ,piknometru
cieczowego” bylo bardzo pracochfonne,
wymagato powolnego wykonywania, a je-
go najwiekszym mankamentem byt wplyw
zmian ci$nienia otoczenia na wynik osta-
teczny badania. Zmiana ciénienia otocze-
nia nawet o 1 mm H,O - np.: na skutek
otwarcia drzwi w pomieszczeniu badaw-
czym powodowata zmiane udziatu pro-
centowego komorek zamknietych nawet
o kilkanascie procent. Ze wzgledu na fakt,
ze lustro wody w rurce manometru o matej
srednicy ma ksztaft paraboli, a réznica
miedzy wierzchotkiem paraboli, a sciankg
rurki wynosi, co najmniej 1 mm H,O, row-
niez sam odczyt byt zrodlem powstawania
duzej niedoktadnosci pomiaru (rzedu kilku

procent).
5. Podsumowanie

Piknomefr gazowy jest nowoczesnym
urzgdzeniem do wyznaczania rzeczywi-
stej objetosci materiatéw porowatych. Nie-
watpliwie najwiekszg zaletq piknomeiru
gazowego w poréwnaniu z piknometrem
cieczowym jest fakt, iz w trakcie pomiaru
wyeliminowano wplyw warunkéw otocze-
nia na doktadnoié¢ pomiaru i uzyskiwane
wyniki badan.

Osoby zainteresowane badaniem pro-
simy o kontakt:

Loboratorium Badaweze OBRC SPEC S. A,
02-104 Warszawa,

ul. Skorochéd Majewskiego 2,

tel. 022 822-22-15 wew. 127 lub 133.
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