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I.

INDLEDNING

Kviksglvporgsimetri hedder pa engelsk "Mercury In-
trusion Porosimetry" (MIP).

Kviksglvporgsimetret, model 900/910 series fra
Micromeritics Instrument Corporation, Georgia, USA,
kan anvendes til at estimere porestrukturen af et
udtgrret porgst materiale i porestgrrelsesomradet
fra ca. 4 nm til 40 Mm.

Ved kviksglvporgsimetri presses kviksglv (Hg) ind i
materialets porer under hgjt tryk. Volumenet af
indpresset Hg kvantificerer porevolumenet, mens
indpresningstrykket kvantificerer porestgrrelsen,
jo hgijere tryk desto mindre porer.

Malingerne foretages i1 kalibrerede celler. Radata
skal korrigeres for kviksglvs kompressibilitet,
hvorfor der md& laves ’blank run’ (uden prgve-
materiale) pad de enkelte celler.

Der findes 4 nummererede celler til porgsimetret,
hvoraf celle 90 og 91 har tyndere centerrgr end de
gvrige. Dette bevirker at volumen &ndringen pr.
count er mindst i celle 90 og 91, hvorfor disse bgr
anvendes, nadr der blot er sm& prgvemengder til ra-
dighed.

Denne vejledning indeholder procedurer for:

1. Kalibrering af celle, se figur 4.

2. Fyldning af celle i eksternt system, se figur
5.1 - 5.3.

3. Afvikling af forsgg.

4. Databehandling.



I forhold til den oprindelige konstruktion er ap-

paraturet ombygget af Dirch Bager pa fglgende punk-
ter:

1. Fyldning af celle i eksternt system.

2. Justering af tryk i omrddet 0 - 3000 psi
v.h.a. handpumpe.

Og af Jens Villadsen pa fglgende punkt:

3. Regulering af tryk v.h.a. ventil pa armeret
slange. Slangen er fgrt direkte fra tryk-
luftsudtaget til stempel pumpen, se figur 2.
Denne ventil anvendes nu til trykregulering i
stedet for PRESSURE ventilen.

4. Denne trykregulerings made er igen a&ndret sa-
ledes, at trykregulerings ventilen er pla-
ceret under handpumpen. Der er endvidere pa-
sat en hurtig-lukke ventil foran trykregu-—
leringsventilen for at hindre trykket i at
drive.

Kviksglvporgsimetrets aktuelle udformning er vist
pa figur 1.1, 1.2 og 2.



II.

KALIBRERING AF MALECELLE

Centerrgret i malecellens lag, se figur 3, skal ka-
libreres f@or maling.

Ved kalibreringen bestemmes kviksglvets volumenan-
dring pr. count. Denne volumenandring kaldes celle-
faktoren.

Resultater af kalibreringen af de nuvarende MIP-
celler fremgar af bilag 3.

. Apparatur

en fotobakke

en prop med en klips igennem (findes ved porgsi-
metret)

en maleopstilling med mikrometerskrue + forlanger
(findes i laboratoriet)

en fritstdende holder med klo

ledninger + batteri + pare (bib-lyd) (lanes hos
Peter Trans, Lab. f. Varmeisolering)

en sprgjte + krympoflex slange (findes ved porgsi-
metret)

Mettler vegt H54, som vejer med en ngjagtighed pa
107° g.

kviks@lv

Fremgangsmade

Maleopstillingen med mikrometerskruen sattes i en
fotobakke i stinkskabet. ‘

Proppen med klipsen sattes i lagets abning til cen-
terrgret. Proppen fastnes med tape, da kviksglvets
vaegt kan skubbe den ud.

I maleopstillingen ophanges laget, som vist pa fi-
gur 4, v.h.a. en fritstdende holder.



Der pamonteres ledninger med batteri og pare pa
klipsen og mikrometerskruen (se figur 4).

Kviksglv fyldes i centerrgret med sprgjten indtil
ca. 1 cm fra kanten.

Hgjden af kviksglvsgjlen males med mikrometerskruen
0g noteres. (H1)

Spr@jten tegmmes omhyggeligt og vejes. (M1)

Med spr@gjten, som er forsynet med en plasticslange,
fjernes noget kviksglv. Pas pa ikke at tabe noget -
sug kviksglvet helt op i sprgjten, ved at trakke
stemplet i sprgjten helt tilbage.

Hgjden af kviksglvsgjlen mdles og noteres. (H2)
Spr@gjten med kviksglvet vejes og noteres. (M2)

Da der er stor usikkerhed pa malingerne, ggres det-
te indtil en passende lille spredning opnas. Man
kan h.h.v. fylde og fjerne kviksglv med sprgijten.
Spr@jten tgmmes omhyggeligt og vejes mellem hver
gang.



2.1. Beregning af cellefaktor

- Beregn hgjden af det fjernede kviksglv. (H2-H1)

- Beregn vagten af det fjernede kviksglv. (M2-M1)

M2 - M1

Cellefaktor = 2 (ffg};l * hejde pr. count

Kviksglvs densitet,p (Hg) = 13.546 g/cm’.
Fgleren pd porgsimetret bevager sig 1/1000 inch pr.

count, hvilket er lig 0.00254 cm pr. count.

2.2. Beregningseksempel

l.aflasning (H1) 18.23 mm
2.aflesning (H2) 21.84 mm
fjernet Hg (H2-H1) 3.61 mm
vegt af sprgijte (M1) 18.90966 g
vegt af spr@jte + Hg (M2) 21.00980 g
vegt af fjernet Hg (M2-M1) 2.10014 g
2.10014 g
3
Cellefaktor = —13:546 g/em® . 4554 cm = 0.0011 cm?/count
0.361 ¢cm



III.

FYLDNING AF CELLE I EKSTERNT SYSTEM

10

Bestem maksimal prgvemangde ud fra oplysningerne pa
"Oplysningsblad for MIP-undersggelser’, se bilag 1.

Kontroller, at der er tilstrakkeligt og rent kvik-
sglv pa det eksterne opfyldningssystem. (se figur
5.1 og 5.2)

Indfedt den slebne kant pa prgvecellen med fedt.
(Apiezon, type H)

Placer prgven i cellen, sat overdelen pad og drej
forsigtigt indtil fedtsamlingen er helt klar (ver
meget omhyggelig) . After overflgdigt fedt.

Placer den samlede celle i prgveholderen, se figur
3, og monter denne i det eksterne pafyldnings-
system, hvor hanerne AA og BB samt hanen over re-
servoiret skal vare &bne. Glasrgret med rgd ring
(2a p4 figur 5.2) skal placeres mod kviksglvfalden.

Hanerne AA, BB, og CC lukkes

Pumpen forbindes til falden med den fleksible stal-
forbindelse fra tilgang B pa pumpestanden, som be-
star af en mekanisk pumpe samt en diffusionspumpe.
Tilgang A lukkes med blindprop. (se figur 5.1 og
5.3)

Ventil 1 og 3 lukkes

Ventil 2 &bnes. (split er synlig nar aben)

Mekanisk pumpe startes
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13

14

15
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17

Ventil 4 lukkes

Hane BB &bnes forsigtigt. (Isar vigtigt nar preve-
materialet er i pulverform)

Hvis diffusionspumpen skal benyttes:

vent til trykket er < 1.5 * 107! mbar.

ventil 3 dbnes (split synlig)

pump ned til < 1.5 * 107! mbar.

luk ventil 2 (split ikke synlig)

diffusionspumpen startes

ventil 1 &bnes

Diffusionspumpen har en opvarmningstid pa ca. 15
min., for den begynder at pumpe. Det er derfor hen-
sigtsmessigt at starte begge pumper samtidig, sdle-—
des at opvarmningen sker samtidig med nedpumpningen
af pregven. I opvarmningstiden skal ventil 3 vere
lukket!!

Pump indtil gnsket tryk eller fastlagt tid
Hane CC abnes forsigtigt og cellen fyldes langsomt

Nar cellen er fyldt lukkes hane CC og BB

Hvis diffusionspumpen har varet benyttet:
ventil 1 og 3 lukkes

diffusionspumpen slukkes

ventil 2 abnes

Ventil 4 &bnes

Mekanisk pumpe slukkes



Iv.

18

Hane AA og CC abnes, s& overflgdigt kviks@lv dranes
tilbage til reservoiret

19 Pafyldningssystemet friggres fra pumpestanden, fal-
den lgsnes og prgvecellen kan tages ud

20 Hvis der ses luftlommer i toppen af kviksglvet, ma
der foretages en ny pafyldning

KZRSELSVEJLEDNING

1. Checkliste

1 Der skal vare hydraulisk olie i beholderen i ven-
stre side uden pa apparatet, se figur 1.1. (olie-
reservoir for héndpumpe) (Olietype: Edwards grade
15)

2 Oliehgjden i vacuumpumpen (19 pa figur 1.2) kon-
trolleres. (Olietype: Edwards grade 18)

3 Den lille oliefalde af glas (22 pa figur 1.2) ved
vacuumsystemet skal tgmmes for olie med mellemrum.

4 Check om O-ringen pa laget til trykkammeret er in-

takt. (se figur 1.2)



Placering af celle i prgvekammer

ALLE VENTILER SKAL VERE LUKKEDE INDEN START. (D.v.s.
drejet helt mod hgjre). PRESSURE ventilen og tryk-
requleringsventilen under handpumpen skal vare dre-
jet sd& langt mod venstre, at de drejer frit. (hvil-
ket svarer til at de er lukkede)

LOW PRESSURE og LOW PRESSURE RELEASE ventiler ab-
nes.

Tgr fzlerne grundigt af med acetone og papir for at
fijerne olie.

Prgvecellen, som forinden er fyldt i det eksterne
vpéfyldningssystem og hvor der er fjernet ca. 1 cm
kviksglv fra centerrgret v.h.a. en injektionssprgj-—
te, opha@nges i laget til trykkammeret.

Med en injektionssprgijte fyldes der forsigtigt
kviksglv i koppen pa prgvecellens lag, saledes at
der sikres elektrisk kontakt.

Prgvecellen placeres forsigtigt 1 trykkammeret.
Check at centerrgret sidder lige under den mobile
feler. Laget lukkes helt og drejes derefter 1/4 om-
gang tilbage.

Der tendes pd MASTER kontakten. (Hvis den rgde lam-
pe ikke lyser ved start - prgv at fortsatte, det

kan hjzlpe, at der kommer tryk pa)

Fyldning af tryvkkammer med hydraulisk olie

LOW PRESSURE ventilen lukkes hardt. LOW PRESSURE
RELEASE ventilen forbliver &aben.

10



Der ta®ndes pa VACUUM kontakten og VACUUM ventilen
abnes langsomt. Vent 1 - 2 min. og luk VACUUM ventilen.

FLUID ventilen abnes i 5 sek. og lukkes igen.

VACUUM ventilen abnes i 2 min. og lukkes igen.

Der slukkes pa VACUUM kontakten.

FLUID ventilen abnes langsomt og lukkes efter 3 min.
igen.

Etablering af kontakt mellem kviksglv og fgler

Nulstil teller.
Set FOLLOW kontakten pa FOLLOW-1.
Vent, indtil indikatorlyset slukkes.

Hvis te®lleren viser mindre end 200 counts, stilles
SET-RESET kontakten pd SET indtil mindst 2000 cou-
nts. Herved fjernes noget kviks@glv fra cellen. Fg-
leren trakkes derefter helt op ved at satte FOLLOW
kontakten pd FOLLOW-2 og SET-RESET kontakten pa& RE-
SET. Proceduren gentages herefter fra punkt 1.

Hvis telleren viser over 2000 counts opgives forsgget
(afhengigt af materialet, se pad oplysningsark, bilag
1) og afslutningsproceduren gennemf@gres. (Dette vil
typisk ske, hvis der er luft i cellen.)

11



5. Maling

10

Hvis trykluften er lukket, abnes der for den gra hane
ved stinkskabet.

HIGH PRESSURE ventilen abnes.

Tellerens visning (C.) noteres i logbog.

Telleren nulstilles.

HAND PUMP ventilen &bnes.

Trykregulerings ventilen under handpumpen drejes
forsigtigt mod hgjre, indtil et lille tryk er opbyg-
get (50 - 100 psi).

Ventilen er vanskelig at styre. Det ggres ved at
dreje, til man kan hgre, at pumpen tager fat og der-

efter dreje kontra.

Med handpumpen gges trykket, indtil det gnskede tryk
er opnaet.

Vent til ligevagt og noter sammenhangende verdier af
tryk og tellervisning pa dataark, se bilag 2.

Zg trykket stepvis med handpumpen indtil ca. 3000
psi.

Luk HAND PUMP ventilen.

NB! ventilen skal vere lukket, nar trykket overstiger
4000 psil!

12
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@gg trykket stepvis ved at dreje trykregulerings ven-—
tilen under handpumpen mod hgjre.

I omradet 3000 - 32000 psi benyttes hurtig-lukkeven-
tilen foran trykregulerings ventilen for at hindre
trykket i at drive. NB! Trykreguleringsventilen skal
drejes mod venstre inden hurtig-lukkeventilen &abnes

igen, da der ellers kommer trykspring.

@dg trykket stepvis med trykregulerings ventilen ind-
til det @nskede maksimaltryk (skala gar til 50000
psi). Der afventes ligevaegt, ventes 2 min. siden
sidste t®lling og samhgrende tryk og talletal noteres
pad dataark.

6. Afslutningsprocedure

Mens det gnskede maksimaltryk opretholdes, nulstilles
telleren. FOLLOW kontakten sattes pa FOLLOW-2. Nar

telleren stopper, noteres visningen i logbogen (F1 —
F2 = ).

SET-RESET kontakten sattes pa RESET, for at trakke

fgleren op. Mens fgleren trakkes op fortsattes pro-
ceduren.

Trykregulerings ventilen under handpumpen drejes mod
venstre, indtil den drejer frit.

FLUID ventilen abnes langsomt og trykket falder der-
med til atmosfaretryk. Ventilen forbliver &ben.

HAND PUMP ventilen abnes. Nar trykket i handpumpen er
faldet til atmosfaretryk (handtaget pa handpumpen kan

s@nkes uden modstand), lukkes den igen.

Luk for HIGH PRESSURE ventilen.

13
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Drej trykregulerings ventilen under handpumpen mod
hgjre, indtil ca. 6000 psi (ventilen skal sta 1lidt
aben) . Drej PRESSURE ventilen mod hgjre indtil den
mgder modstand.

PURGE og VACUUM ventilerne abnes. Vent til det bobler
i den hydrauliske olie (ses i olie reservoiret) og
luk sa FLUID og PURGE ventiler. Drej PRESSURE venti-
len mod venstre indtil den drejer frit.

Hvis det ikke er muligt at blase luft igennem syste-
met, kan man trykke ’‘proppen’ud med olietryk:

Aben HIGH PRESSURE ventil

Hav trykket med trykreguleringsventilen under hand-
pumpen til ca. 6000 psi

Aben dpren til MIP’en og tag laget af olie reser-
voiret, sd olietilbagelpbet kan iagttages

Aben FLUID ventilen

En sort sky af kviksglvforurenet olie vil blive pum-
pet indi beholderen

Gentag punkt 8

Tend pa VACUUM kontakten og aben for LOW PRESSURE
ventilen i ca. 1 min., sa& olien dranes fra rgrene.
Luk derefter for LOW PRESSURE ventilen.

Sluk pa& VACUUM kontakten.

LOW PRESSURE ventilen &bnes.

Nar fgleren er trukket helt op (motoren stoppet),
settes FOLLOW og SET-RESET kontakterne begge pa& OFF.

Prgvecellen fijernes forsigtigt fra trykkammeret.

PURGE ventilen abnes.

Trykregulerings ventilen under handpumpen drejes mod
venstre, indtil den drejer frit.

14
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17

18

19

PURGE ventilen lukkes.

PRESSURE RELEASE ventilen abnes langsomt, indtil
trykket er faldet til 1 atmosfare.

Alle ventiler 1lukkes og alle kontakter stilles pa
OFF.

Prgveholder og celle renggres omhyggeligt med acetone
v.h.a. papir og piberensere.

15



DATABEHANDLING

De indsamlede radata fra forsgget (sammenhgrende vaerdier af
tryk mdlt i psi og penetreret volumen udtrykt ved antal
counts) skal omregnes til en porestgrrelsesfordeling for det
undersggte materiale.

Denne omregning kan foregd enten manuelt ved en viderebe-
handling af rddata i et skema ,se bilag 2, eller, hvis man
har store datam®ngder, i et regneark. Behandling af data i
regneark og figurtegning er beskrevet i Teknisk rapport
235/91.

I det fglgende beskrives skemaets (bilag 2) sgjler:

s@gijle benavnelse bemzrkninger
1 P Tryk aflaest pad skala (psia)
1 psi = 68.04 *1073 atm
= 6894.8 Pa
2 Ra counts Counts aflast pa taller
3 Korr. rd counts R& counts korrigeret for cou-

nts fra ’blank run’.

® =@ - ’blank run’. Counts
fra ’blank run’ aflazses fra
kurven, som viser antal
counts versus tryk fra
'blank run’kgrslen for den
celle, som er anvendt.

4 r, Poreradius. (cirkularcylindriske
porer)
__2+ag-cos @
I, = - >

16



o = 0.484 N/m (20°C)
= 117° (hardnet cementpasta)

0 = 140° (tegl)

<

=5 [psi]

[A] = 2975493 (g - 140°)

I -
P [psi]

b

Kummuleret intruderet kvik-—

5 Cum. Intr.
sglvvolumen.
- 3
Cum. Intr. [cm®/g] = () cellefaktor [cm3/count]
prevemasse [g]
Cellefaktoren fas fra kali-
breringen af cellen.
6 ~ Cum. Intr. Kummuleret intruderet kvik-
sglvvolumen i cm®/cm?.
Cum.Intr. [cm®/cm®] =
(® - terdensitet [g/cm’]
7 T, Gennemsnit af poreradius.
8 7§€?l£__ Endring i kummuleret intru-
ogr
9Ip deret volumen over @ndringen

i logaritmen til poreradius.

AV -
v __a v
ed at plotte A Togz, mod logr,

pa enkeltlogaritmisk papir far man direkte porevolumenet

som arealet under kurven.

17
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Figur 1.1 Foto af kviks@lvporgsimeter'(MIP) frontpanel

. .
. .
S

.

teller : 11 Purge ventil
rgd lampe 12 Pressure Release ventil
Master on/off 13 High Pressure ventil
Vacuum on/off 14 Fluid ventil
follow 15 Hand Pump ventil
Set/reset 16 Ventil pd& armeret plastslange
Pressure ventil nu! trykregulerings ventil under
Vacuum ventil handpumpe og hurtig-lukkeventil
Low Pressure Release ventil 17 Handpumpe

0 Low Pressuer ventil 18 Oliebeholder til handpumpe
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sty

19 Vacuumpumpe m. vindue til

20
21
22
23
24

aflesning af oliehgjde
Olie reservoir

Pumpe

Glas oliefalde

Lag til trykkammer

Celle monteret pad lag til
trykkammer

20
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Figur 2. Diagram over Kviksglvporgsimetret
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Figur 3. Tegning af prgvecelle 0g prgveholder
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Figur 4.

Mikrometerskrue
i

1. aflesning |4

2. aflesning

Tegning af kalibreringsopstilling
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Figur 5.1 Foto af eksternt opfyldningssystem og pumpe
1 Kammer (med celle 1i)

2 Lag til kammer

3 Kviksglvbeholder

4 Kviksglvfalde

AA,BB og CC er haner

5 Fleksibel stalforbindelse

6 Pumpe (1,2,3 og 4 er ventilnumre,
B er tilgang pa pumpe)

7 trykmdler

24



—
i R _ &%%
e L S - . o : L > e .
N

& N
. . - .
. . \,ﬂ>< 3, .
... 2 o Lad .
St it e D A P c ) > ,@(M\/ Gy
- - -
B R

. -
:\\3\ R '\\\&\ % S N o
L D - N o Go
- \\\\3\\\\\\\%\\\\\% . > - o .

S

N AX
e

Figqur 5.2 Foto af eksternt opf?ldninqssvstem
1 Kammer

2 Lag til kammer

2a Rpd ring placeres mod kviksglvfalde
3 Kviksglvbeholder

4 Kviksglvfalde
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Figur 5.3 Foto af pumpe

5 fleksibel stalforbibdelse

6 Pumpe (1,2,3 og 4 er ventilnumre,
B er tilgang pa pumpe)

7 trykmdler
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Bilag 1. Oplysningsblad for MIP-undersggelser

DATO:

OPLYSNINGSBLAD FOR MIP-UNDERS@GELSER

- Prove:
- Weg = G/GDRY OPLYST/MALT. (Note 1)
- CELLE NR: , CELLEFAKTOR:

FORVENTET MAKSIMAL FYLDNINGSGRAD AF PR@VE: F =

6 < 4600 x CELLEFAKTOR _ G

PROVEMENGDE = FX W

PUMPNING: MEKANISK/MEK + DIFFUSION

PUMPETID:
ELLER -TRYK:

RESULTATER OPTEGNES SOM:
- RAPLOT I COUNTS.

RAPLOT KORRIGERET FOR "BLANK RUN".

ABSOLUT PLOT, KVIKS@LVPENETRATION SOM FUNKTION AF PORERADIUS.
ABsoLUT PLOT. KVIKS@LVPENETRATION I PCT. AF MAX HG INDTRENGNING

ABSOLUT PLOT, KVIKSGLVPENETRATION I PCT. AF WES' -

Note 1: W, er totalt fordampeligt vand af en mettet overfladetgr
prgve fundet ved tgrring ved 105 °C
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Bilag 2. Dataark til MIP-kgrsel

DATAARK side af
PROVESPECIFIKATION
PROVE VAEGT g TGRDENSITET g/em’
CELLE NR. c N/m 6 °
CELLEFAKTOR cm’/count INIT. dato
P RA KORR. I, CUM. CUM. I, AV
COUNTS | RA INTR. INTR. Alog t,
COUNTS
psia A cm’/g cm’/cm® A

m-———_————_j__—mm
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Bilag 3. Kalibrerings resultater for MIP-celler

KALIBRERING AF MIP—-CELLE

cellefaktor

cm®/count

CELLE Nr.

dato

90

91

84

X

0.001104

0.0004836

feb.91

SDEV

0.000085

0.000053

0.0004118

0.0009681

jun.91

SDEV

0.00000044

0.0000066

SDEV

SDEV
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