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(54) Spdsob merania teplotnej zavislosti permeability plynov cez tuhé latky,
najma félie z plastov a kaué¢ukov pomocou tepelne vodivostného

snimada.a zariadenie na tento spdsob

Vynédlez riedi problém kontinudlneho

merania a zépisu hodnét teplotnej zévigT1
losti Qermeability plgnov v ro?sahu 10

/m3 (STP).m.m~2.5~ ' MPa~

tepelne vodivostného snimeda. Na celd
plochu membrény zo skui¥obného materidlu

sa pdsobi z jednej strany testovacim a

z druhej strany nosnym plynom o kon¥tant-
hom percidlnom tlaku pri ustdlenej teplo-
te a snimaji sa af do ustdlenia zmeny te-
pelnej vodivosti nosného plynu permeované-
ho testovacim plynom. Potom.sg kon}inuél-
ne zvy3uje teplota v<2.10°3 °¢ a
sidasne sa snimajy zmeny teploty v merace]j
cele a tepelnej vodivosti vystupujiceho
nosného plynu. Zariadenie tvor{ meracia
cela, tempera®nd komora, tepelne vodivost-
ny snima&, detektor teplecty, rozvodné ve-
denia plynov a prvky reguldcie tlaku a prie-
toku plynov. Meracia cela je z dvoch

diskov, medzi ktorymi je membréna. Privod-
né kandly plynov sd excentricky v lavej
¥asti diskov zakonené dyzemi sumerne
umiestenymi proti sebe a symetricky k vy-
stupnym kandlom v pravej &asti diskov.
Meracia cela je nad komSrkami tepelne
vodivostného snimada v temperadnej komo-

az 10~

re (obr, 1).
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Vynélez sa tyka sp8sobu a zariadenia umo¥nujiceho plynulé meranie a zdpis nameranych
hodndt teplotnej zdvislosti permeability plynov cez tuhé létky, nagjma r£élie z plastov a
kaudukov s permeabilitou meraného plynu v rozsahu od 107" a0 1077 /m3 (STP).m/mz.s_’.MPa
pomocou tepelne vodivostného snime¥a (STP - $tandardné podmienky - tlak 0,1013 MPa, téplo-
ta 273 °K).

-1

Meranie permeability plynov cez félie z plastov a kaudukov doterajsimi metédami Je
obtia¥ne a dlhotrvajice. Najroziireiejsie pouivané sp8soby su menometrické a volumetrické.
Pri tychto metddach si namerané hodnoty nepriaznivo ovplyvnené pbdsobenim vy33ieho tlaku
plynu na skuSobné teleso z jednej strany. Tieto metddy neumoinujy ani plynuly zdpis velidin,
ktoré si potom diskontinud?reho charakteru.

Dalej s zndme izostatické prietokové metédy merania permeability plynov, pri ktorych
s pou¥ité rdzne plyny a tlak na oboch strandch skifobnej vzorky je rovnaky, pridom sa
meria koncentrdcia testovacieho plynu v nosnom plyne. Nevyhodou tyechto metdd Jje, Ze pre
poZadoveni citlivost registrdcie plynov pouZivaji drahé Zpecidlne zariadenia napr. chroma-
tografy, interferometre, réddio-izotdpové zariadenia, spektroskopické zariadenia atd.

Sd tie? zndme pokusy 2z pou¥itia izostaticke] metddy na meranie permeability plynov,
kde na vyhodnotenie koncentrdcie permeovanéhc testovacieho plynu v nosnom plyne boli pouZi~-
té vodivostné snima¥e spolu s chromatografom, alebo pomocou pouZitia referen&nych vzoriek
resp. s pomocou nastavovenia porovndvecieho pridu nosného plynu cez tepelne vodivostny
snima® odbodkami okolo meracieho priestoru viaccestnymi ventilmi.

Nevyhodami tychto metdd je potreba pou¥fvat chromatograf na kvantitativne stanovenie
mno¥stva permeovaného plynu,resp. pri pouZit{ viaccestnych ventilov vzniké problém nesta-
bility teploty a prietoku nosného plynu a zva¥iuje sa tzv. "hluchy priestor", odboZkami
pre rozvod porovndvacieho pruidu nosného plynu, &im klesd citlivost a presnost merania.

Uvedené nevyhody odstranuje spSsob a zariadenie podla vyndlezu. Spbsob merania teplot-
nej zdvislosti permeability plynov cez félie z plastov a kaulukov pomocou tepelne vodivost-
ného snimada podla vyndlezu spodiva v tom, %e ‘sa v meracej cele osobitnej kon¥trukcie pb-
sobi na celd plochu membrdny zo skulobného materidlu z jednej strany testovacim plynom a
z druhej strany nosnym plynom o konitentnych parcidlnych tlakoch.

Potom sa pri stabilnej teplote v meracej cele snimaju aZ do ustdlenia zmeny hodnoty
tepelnej vodivosti nosného plynu, zapr{&inené permeovanym cez membrdnu testovacim plynom,
ako funkcim vystupného napatia tepelne vodivostného snimada. V danom rozsahu tepldt sa
plynule zvy3uje teplota v meracej cele rychlostou v= 2.1073 °C.s”! za siSasného snimania
a zdpisu zmeny teploty v meracej cele a zmeny tepelnej vodivosti nosného plynu, vystupuji-
ceho z meracej cely,t. J. vystupného nepatia tepelne vodivostného snimala.

Popisany sp8sob merania je vyhodne uskutonovat na zariadeni, ktoré Jje predmetém to-
hoto vyndlezu. Jeho podstata spodiva v tom, %e pozostdva z meracej cely, temperalnej komo-
ry, tepelne vodivostného snima¥a, detektora teploty, predhrievada plynov, su8ifa plynu a
prvkov na reguldciu tlaku a prietoku plynov. Pridom v otvérateInej valcovej temperadnej
'komore, ktoré pozostéva zo snimatelnej hornej ¥asti a vyhrievanej dolnej Zasti je umiestne-
né rozoberatelna meracia cela s osadenym detektorom teploty. )

Dvojica rovnakyéh diskov meracej cely je zovretd v roztvératelnych Zelustiach tak,
%e medzi hornym diskom a dolnym diskom je membréna z0 ski¥obného materidlu. Dolny disk

\
f

k dnu dolnej &asti temperadnej komory. Tieto sui prepojené spojovacimi vedeniami s meracou
celou tak, e prvé kombrka je prepojend s privodnym kendlom a druhd komdrka s vystupnym
kandlom dolného disku. :

je upevneny na nosniku nad komérkami tepelne vodivostného snimala, ktoré sd pripevnené



_ - umo¥nuje merat zdvislost permeability plynov od teploty kontinudlne,

211110 2

Na prvi kom8rku je zdroven pripojené privodné vedenie nosného plynu a na druhd kom8rku
vystupné vedenie nosného plynu. Obe vedenia prechédzaji cez tesné otvory v stendch dolnej
Zasti tempera¥nej komory a zdroven cez tesné otvory v stendch snimetelnej hornej Zasti
temperadnej komory prechddzajui pruiné Zasti vedenia rozvodu testovacisho plynu. Privodné
vedenie testovacieho plynu je pripojené na privodny kandl a vystupné vedenie testovacieho
plynu je pripojené na vystupny kandl horného disku.

Roztvdratelné &eluste si na jednom konei oto¥ne spojené v %ape a na druhom konei
uzatvératelné pomocou oto¥nej zémky. eluste s v tvare delenej kruhovej obrude s vmitor-
nym profilom negatfvnych udkosov k vonkajsim obvodovym utkosom na povrchu diskov. Disky sd
% chemicky stédleho a tepelne vodivého materidlu a medzi ich prednievajicimi obvodovymi sty-
kovymi elami opatrenymi drdZkou pre kruhové tesnenie, je napnutd membrédna, ktord deli
valcovd dutinu medzi zovretymi diskami na hornd a dolnd dutinu.

Membréna je zhora i zdola oblofend sietkou proti ucpaniu 3tvorfe dy¥z pre privod ply-
nov do dutiny. Dyzy su vytvorené ako Zikmé rozvetvenie prisludného privodného kendla
umiestneného excentricky v Yavej Zasti diskov a si orientované simerne proti sebe a sy~
metricky k vystupnym kendlom vytvorenym v pravej Sasti diskov, opat’ simerne proti sebe
v dutine meracej cely. V osi simernosti horného disku je priehlbinka s otvorom pre osade-

'nie detektora teploty, v privodnom vedeni testovacieho plynu k temperadnej komore je za-

radeny kapildrny vyrovndva# tlaku, predhrievad plynov a vstupny reguladny ventil.

Vo vystupnom vedeni testovacieho plynu je zaradenj reguladny blok tlaku a prietoku
plynu. V privodnom vedeni nosného plynu je okrem kapildrneho vyrovndvada, predhrievada
plynov a vstupného regula¥ného ventila zaradeny medzi kapildrny vyrovndved a predhrievad
plynov e¥te su¥i¥ plynov a vo vystupnom vedeni nosného plynu je zaradeny rovnaky regulad-
ny blok tlaku a prietoku plynu, ktory pozostdva z manometra, regula¥ného ventilu vyhodne
ihlového a kapildrneho prietokomeru,

Spdsob a zariadenie podla vyndlezu mé najma nasledujice vyhody:

- umo¥nuje meranie bez mechanického namdhenia skuZobného meteridlu tlakom plynov,

- umoZnuje plynuly zd4pis meranej veliliny v zdvislosti od ¥asu a teploty a z tychto hodnbt
potom stanovit aj koeficient difizie :a koeficient rozpustnosti plynu v meraneg vzorke,

- umoZnuje skrdtenie ¥asu merania, a to 4.a viacndsobne, a ziskat potrebné hodnoty z jedného
merania v celom intervale teplSt,

- Jjednoduchost zariadenia odstraﬁuje obtiaZnui stabilizdciu kon¥tentnych hodndt . tlaku a
plynov a ich teplft,

- umofnuje kvantitatfvne i kvalitatfvne meranie bez Specidlnych pridavnych zariadeni ako
napr. chromatograf, .

- kon3trukcie meracej cely zmen3uje tzv. "hluchy priestor", o md priaznivy dopad na zvy-
Zenie citlivosti merania, '

- umoZnuje merat permeabilitu plynov v rozsahu od 10712 do 10'7[ m_ (STR).

s ] cez folie
m-.s.MPa
-6

z plastov a kau¥ukov v rozsshu od 10,107° do 2,103 n hribky.

Objasnenie priloZenych vykresov:

Na pripojenych vykresoch je priklad provedenia zariedenie podla vyndlezu, kde na
obr. 1 je celkovéd schéma zariadenie a na obr. 2 a 3 je zndzornensd konitrukcia meracej cely
s roztvératelnymi ¥elustami. :

Zariadenie zndzornené na obr. 1 pozostédva z temperadnej komory 1 valcovitého tvaru,
ktord je otvdratelnd tak, %e hornd &ast 2 je snIimatelnd a dolnd ¥ast 3 je pevnd so zabudo-
vanym vyhrievanim v stendch. Vo vnitri tempera&nej komory 1 je umiestnend na nosniku 10



3 ’ 211110
meracia ééia 4, ktorej dolny disk 8 je pevne spojeny s nosnikom 10 nad oboma kom8rkami 1
14 tepelne vodivostného snimeda 11. Kombrky si upevnené na dne dolnej Zasti 3 temperaénej
komory 1. :

Meracia cela 4 je prepojend spojovacimi vedeniami 12 s komSrkami 13, 14 tepelne vodi-
vostného snima¥a 11 tak, Ze prvé komdrka 13 je spojend s privodnym kandlom 15 dolného disku
.§ a vystupny kandl 16 je spojeny s druhou kombrkou 14. Meracia cela 4 pozostéva z dvojice
rovnakych diskov, horného disku 7 a dolného disku 8, ‘

%obného materidlu. Oba disky 7, 8 su zvierené roztvdratelnymi &elustami 6. V meracej cele
4 je osadeny detektor 5 teploty v nadom pripade termoelektricky &ldnok. . ’

medzi ktorymi je membréna 9 zo ski-

Meracia cela 4 je pripojend na rozvodné vedenia testovacieho a.nosného plynu tak, Ze
privodné vedenie 19 testovacieho plynu je spojené s privodnym kendlom 15 horného disku 7
a vystupny kandl 16 horného disku 7 je spojeny s vystupnym vedenim 20 testovacieho plynu.

Privodné vedenie 19 i vystupné vedenie 20 testovacieho plynu prechddza tesnymi otvormi
v stendch snimatelné]j hornej fasti 2 temperalnej komory. 1 a je z pruZného materidlu, umo%-
ﬁujﬁceho dobrd manipuldciu pri vymene sku¥obnej vzorky - membrdny 9.

Komdrky 13, 14 tepelne vodivostného snimada ll si obdobne hapojené na rozvodné vedenie
nosného plynu tak, %e prvéd komSrka je spojend s privodnym vedenim 18 nosného plynu a druhd
kom8rka s vystupnym vedenim 18 nosného plynu, ktoré prechddzaji cez tesné otvory v stendch
gasti 3 temperadnej komory 1.

V oboch komdrkach 13, 14 tepelne vodivostného snimada 11 si umiestnené elektricky
feravé Zpirdly zapojené do Wheatstonovho mostika a spojené so zapisujicim mV-metrom, ktory
umoZnuje zdpis snimanej zmeny y¥stupného napatia tepelne vodivostného snfmeda 11 sp&sobené
zmenou tepelnej vodivosti nosného plynu vplyvom permedcie testovacieho plynu cez membrénu\
9 v meracej cele 4. Medzi vstupom 33 testovacieho plynu a temperaénou_komorou 1 je.v pri-
vodnofi vedeni 19 testovacieho plynu zaradeny kapildrny vyrovnévad tlaku 34, predhrievad
plynov 35 so semostatnou moZnostou regulédie teploty plynov a vstupny reguladny ventil_36.
V privodnom vedeni 17 nosného plynu je navy3e okrem spominanych prvkov zaradeny e&te su¥id
plynov 39. ’ ' (

Vo vystupnom vedeni 20 testovacieho plynu i vystupnom vedeni_18 nosného plynu je zara-
deny regulaény blok 38 pozostdvajici z manometra 42, ihlového reguladného ventilu 43 a ka-
pildrneho prietokomeru 44 zo sklenenej kapildry ohnutej v tvaru U, umoZnujici kventitatfvne
merat prietok plynov s vysokou presnostou. Regula¥né prvky v privodnom a vystupnom vedenf
plynov umofnujd presné nastavenie a udriiavenie stabilnych prietokov oboch plynov po celd
dobu meranis tak, Ze v meracej cele 4 dochéddza k omyvanlu membrény za stélych perc1é1nych
tlakoch oboch plynov. -

Na obr. 2 a 3 je kon&trukcia mefacej cely 4, ktord pozostdva z dvoch ocelovyeh .diskov
1, 8 s pre&nievajucimi po obvg@e vnitornymi stykovymi &elami 25, v ktoryc¢h je vytvorensd
dréZke 26 na uloZenie kruhového tesnenia 27. Pevné.zovretie oboch diskov 7, 8 zabezpeduje
sa pomocou rozoberatelnych &elusti 6§, ktoré si v tvare delenej obrude s vnitornym profilom
negatfvneho ukosu 23 k vonkajsfm obvodovym tkosom 24 oceloevyeh diskov 7, 8. Otvéranie roz- -
tvédrateInych Zelust{ 6 umofnuje oto%né spojenie v Z¥ape 21 ha-jednom konci a oto¥nd zdmka 22
na druhom konci Zelusti 6. -

Medzi zovretymi diskemi 7, 8 je valcovitd dutina 28, ktord je membrdnou 9, uchytenou
a napnutou medzi stykovymi &elami 25, rozdelend na horni a dolnd dutinu. Maximglna hibka
do 1,0 mm dutiny 28 zabezpeduje minimdlny tzv. "hluchyj priestor". Membréna 9 je pritom zho=
ra i zdola obloZend sietkou 29 ktoréd zamedzuje ucpanie ¥tvoric dyz 30, v okamlhu spustenia
zariadenia, prehnutim membrény 9. Stvorice dyz 30 privddzajicich plyny na membrénu 9 sd
vytvorené Sikmym rozvetvenim prislu¥ného privodného kendla 15. Sikmé dyzy_lg zabezpeduju
dokonalé obmyvanie membrény 9 testovacim i nosnym plynom. ‘
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Privodny ‘kandl 15 a vystupny kendl 16 su excentricky vytvorené v telese diskov 7, 8 8,
symetricky k osi simernosti disku 7, 8. V dutine meracej cely 4 si pritom orientdvané si-
- merne proti sebe Jednek ¥tvorice dyz 30 ako aj vystupné kandly 16 &fm dochddza k vzdjomnej
kompenzécii mechanickych tlakov od pretekajicich plynov a teda po stabilizdeif tlakov
nedochédza k priehybu membrdny 9. V telese horného disku 1 je v osi sumernosti priehlbinka
31 s otvorom, v ktorej je osadend CU-fdlia 32 odizolovand od telesa disku 7, na ktorej
Je upevneny termoelektricky Zlénok-detektor teploty 2, spojeny 80 zapisovacim zariadenim.

Priklad spbsobu merania podPa vyndlezu je nasledovny: do priestoru meracej cely 4
uloZenej v tempera¥nej komore 1 vyhriste]j na vychodziu teplotu merania 25 % sa na membré-
nu 9 z PE o hribke 0,065 mm a hustote p = 0,914 kg. m3 privddzajd: predhriaty na 25 °C
testovaci plyn - CO2 & vysuSeny a predhriaty na 25 % nosny plyn ~ hélium, pri kon&tantnych
parcidlnych tlakoch 0,1 MPa. Snima.sa a zaznamenéva vystupné napatie tepelne vodivostného
snimeda 11 a termoelektrického ¥ldnku 5.

Po ustédleni permeability nosného plynu pri vychodze] teplote za¥ne sa plynule zvy$o-
vat teplota v temperadnej komore 1 rychlostou vs 2.10 =3 og ¢! a% do 60 °c. Snimané zmeny
teploty a tepelnej vodivosti vystupujiceho nosného plynu poskytuju ddaje o teplotnej zé-
vislosti permeability plynu cez PE - fdliu v danom rozsahu teploty.

PREDMET VYNLKLEZU

1. Sp8sob merania teplotnej zdvislosti permeability plynov cez tuhé ldtky, najma félie
z ‘plastov a kaulukov pomocou tepelne vodivostného snimaZa by;naéeny tym,'Ze v merace] cele
sa p8sobi na celd plochu membrény zo skufobného materidlu z Jednej strany testovacim plynom
a z druhej strany nosnym plynom o kon¥tantnych parcidlnych tlakoch, potom sa pri stabilnej
teplote v meracej cele snimajd a% do ustdlenia zmeny hodnoty tepelnej vodivosti nosného ply-
nu, zaprifinené testovacim plynom permeovanym cez membrénu, ako funkeia vystupného napatia
tepelne vodivostiného snima&a, potom sa v danom rozsahu tepldt plynule zvy3uje teplota v me-
racej cele rychlostou vs2.10 =3 °%.s - a sifasne sa pritom snimaji a zapisuju zmeny hodnoty
" teploty v meracej cele a zmeny tepelnej vodivosti nosného plynu vystupujiceho z meracej
cely.

2, Zariadenie k provedeniu merania teplotnej zdvislosti podla bodu 1, vyznadené tym, .
%e pozostdva z meracej cely (4), tempera¥nej komory (1), tepelne vodivostného snimaZa (11),
" detektora teploty (5), predhrievaZa plynov (35), susida plynu (39) a ‘prvkov na reguldciu
tlaku a prietoku plynov, pri¥om v otvératelnej valcovej temperadnej komore (1), ktord po-
zostdva zo snimatelnej hornej &asti (2) a vyhrievanej pevnej dolnej Zasti (3), je rozobera-
te’nd meracia cela (4) s~0sadenym detektorom teploty (5), ktorej dvojica rovnakfeh diskov -
(7, 8) zovretd v roztvératePnych ZeTustiach (6), pozostdva z horného disku (7) a dolhého
disku (8), medzi ktorymi je membréna (9) zo skuBobného meteridlu, priZom dolny disk (8)
Je upevneny na nosniku (10) nad komérkemi (13, 14) tepelne vodivostného snfmeda (11), kto-
ré si pripevnenéd k dnu dolnej Zasti (3) temperadnej komory (1) a sd prepojené spojoveefmi
vedeniami (12) s meracou celou (4), priom prvéd komSrka (13) je prepojené s privodnym ka-
nélom (15) dolného disku (8) a druhd komdrka (14) je .prepojend s vystupnym kendlom (16)
dolného disku (8) a zdroven je na prvd komdrku (13) pripéjené privodné vedenie (17) nosné-
- ho plynu a na druhd komdrku (14) vystupné vedenie (18) nosného plynu, ktoré vedenia (17, 18)
'prechédzaji cez tesné otvory v stendch dolnej &asti (3) temperadnej komory (1) a zéroven
cez tesné otvory v stendch snimatePnej hornej &asti (2) tempera&nej komory (1) prechdédzalju
pru’né ¥asti vedenia rozvodu testovacieho plynu, prigom privodné vedenie (19) testovacieho
plynu je pripojené na privodny kendl (15) horného disku (7) a vystupné vedenie (20) testo-
vacieho plynu je pripojend na vystupny kendl (16) horného disku 7.
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3. Zariadenie podYa bodu 2, vyznakené tym, %e meracis cela (4) pozostdva z roztvéra-
telnyeh delusti (6), na jednom konci oto¥ne spojenych v &ape (21) a na druhom konci uza-
tvérateInych pomocou oto¥nej zdmky (22), ktoré su tesne dosadajice v tvare delenej kruho-
vej obru¥e s vmitornym profilom negativnych dkosov (23) k vonkajsim obvodovym ukosom (24)
na povrchu diskov (7, 8), prifom disky (7, 8) st z chemicky stéleho a tepelne vodivého
materidlu & medzi ich prednievajicimi obvodovymi stykovymi %elami (25) opatrenymi drézkou
(26) pre kruhové tesnenie (27) Je napnutd membrdna (9), ktord rozdeluje valcovity dutinu

. (28) medzi zovretymi diskami (7, 8) na horni a dolnd dutinu, prifom membrdna (9) je zhora
i.zdola obloZend sietkou (29) proti ucpaeniu 3tvorie dyz (30) pre privod plynov do dutiny
(28), ktoré dyzy (30) s vytvorené ako 3ikmé rozvetvenie prislusného privedného kendla
(15) nachddzajiceho sa excentricky v Yavej Zastl diskov (7, 8) a tieto Stvorice dyz (30) sd
‘v dutine (28) meracej cely 4} orientované suimerne proti sebe a symetricky k vystupnym
kendlom (16) v pravej Zasti diskov (7, 8), ktoré vystupné kendly su opat orientované si-
-merne proti sebe v dutine (28) meracej cely (4), kym v osi simernosti horného disku (7)
je priehlbinka (31) s otvorom pre osadenie detektora (5) teploty, napriklad termoelektric-
kého ¥lénku, ktory je ukotvenj‘na Cu-f61ii (32) odizolovanej od telesa horného disku (7).

4. Zariadenie podla bodu 2, vyznafené tym, e v privodnom vedeni (19) testovacieho
plynu medzi vstupom (33) testovacieho plynu a tempera&nou komorou (1) s meracou celou (4)
je zaradeny kapildrny vyrovndvad tlaku (34), predhrievad plynov (35) a vstupny reguladny
ventil (36) a vo vystupnom vedeni (20) testovacieho plynu je medzi tempera&nou komorou (1) -
a vystupom (37) testovacieho .plynu zeredeny reguladny blok (38) tlaku a prietoku plynd
a dalej v privodnom vedeni nosného plynu (17) je okrem kapilérneho vyrovnévada (34), pred-
nrievada plynov (35) a vstupného regulaného ventila (36) navySe zaradeny e¥te su¥i? (39) -
plynu medzi kapildrny vyrovndval (34f a predhrieva& plynov (35), pri&om vo vystupnom vede-
n{ (18) nosného plynu je zaradeny rovnaky reguladny blok (38) pre reguldciu tlaku a prieto-
ku plynu pozostévajici z manometira (42), regula¥ného ventila (43), vyhodne ihlového regulal-’
ného ventila a kepilérneho prietokomeru (44).

2 listy vykresov
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Obr. 2

Obr. G
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