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1. Wstęp
Wpływ otocznia może mieć istotne znaczenie na działanie sensora wodoru, dlatego konieczne jest przeprowadzenie badań klimatycznych sensora wodoru symulując przewidywane warunki środowiskowe, w jakich może on pracować. Aby przeprowadzić badania sensora wodoru w różnych warunkach klimatycznych niezbędne jest odpowiednie stanowisko badawcze, w którym w sposób kontrolowany można regulować takie parametry otoczenia czujnika jak wilgotność, temperatura oraz skład atmosfery.

W zadaniu 5 wykonano stanowisko do badań klimatycznych sensora wodoru oraz opracowane zostały i wdrożone procedury badań, które zostaną wykorzystane przy wdrażaniu prototypu. 

1.1 Cel pracy
Celem pracy było: „Opracowanie i realizacja procesów kontrolno - pomiarowych dla wytworzonych w ramach zadania 4, prototypów nowej generacji czujnika wodoru i jego związków” 
1.2 Harmonogram zadania nr 5
1. IV kwartał 2012 - opracowanie i pomiary kontrolne dla II prototypu, zakup materiałów i urządzeń do rozbudowy stanowiska pomiarowego, rozbudowa stanowiska pomiarowego.
2. I kwartał 2013 - przeprowadzenie wstępnych pomiarów dla warstw C-Pd w podwyższonych temperaturach i w atmosferze mieszaniny H2/N2.
3. II kwartał 2013 - badania wpływu wilgotności na rezystancję warstw C-Pd w powietrzu, badania wpływu wilgotności na rezystancje warstw C-Pd w mieszaninie H2/N2.
4. III kwartał 2013 - budowa stanowiska do pomiaru rezystancji warstw C-Pd w temperaturach poniżej temperatury pokojowej, przeprowadzenie wstępnych pomiarów w mieszaninie H2/N2 dla warstw C-Pd.

5. Przeprowadzenie badań kontrolno-pomiarowych dla wybranego prototypu i sporządzenie raportu z przeprowadzonych badań.
2. Stanowiska badawcze.

2.1 Stanowisko do badań zmian rezystancji warstw C-Pd w warunkach podwyższonej temperatury i wilgotności otoczenia.
Do badań wpływu wilgotności względnej i temperatury wyższej od pokojowej na rezystancję warstw C-Pd zaprojektowano i wykonano dedykowane stanowisko badawcze.
Stanowisko zostało wykonane według schematu przedstawionego na rysunku Rys. 2.1.
[image: image1.png]



Rys. 2.1. Stanowisko do badań klimatycznych czujnika wodoru

Stanowisko składa się z następujących elementów:

1. doprowadzenie gazu przepłukującego (powietrze, azot);
2. doprowadzenie gazu badanego (wodór, amoniak itd.);
3. doprowadzenie pary wodnej;
4. zawór odcinający; 

5. termopara do pomiaru temperatury;
6. czujnik wilgotności;
7. szczelna komory pomiarowa;
8. grzejnik;
9. odprowadzenie gazów z komory pomiarowe;
10. doprowadzenie gazów do komory pomiarowej;
2.2 Stanowisko do badań zmian rezystancji warstw C-Pd w warunkach temperatury niższej od pokojowej.
Schemat stanowiska do badań czujnika wodoru w temperaturach mniejszych od pokojowej przedstawiony na rysunku Rys. 2.2.1.
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Rys. 2.2.1. Stanowisko do prowadzenia badań czujnika wodoru w temperaturach mniejszych od pokojowej
Stanowisko składa się z następujących elementów:

1. doprowadzenie gazu przepłukującego (powietrze, azot);
2. doprowadzenie gazu badanego (wodór, amoniak itd.);
3. termopara pomiarowa;
4. bifilarny wymiennik ciepła;
5. zawór odcinający;

6. zawór odcinający;

7. mieszalnik gazów;
8. badana warstwa;
9. odprowadzenie gazów z komory pomiarowej;
10. termoprzewodząca komora pomiarowa;
11. czujnik Pt100;
12. chłodziarka;
13. przepust przewodów elektrycznych.
3. Procedury pomiarowe
W celu zunifikowania otrzymanych wyników zostały opracowane procedury pomiarowe, według których prowadzone są badania warstw C-Pd w różnych warunkach klimatycznych.
3.1. Badanie zmian rezystancji warstw C-Pd w funkcji czasu dla różnych temperatur otoczenia.
Algorytm procedury badania zmian rezystancji warstw C-Pd w funkcji czasu dla różnych temperatur otoczenia został przedstawiony na rysunku Rys. 3.1.
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Rys. 3.1 Schemat blokowy procedury pomiarowej badania zmian rezystancji warstw C-Pd w funkcji czasu dla różnych temperatur otoczenia

3.2. Badanie wpływu mieszaniny H2/N2 o różnych stężeniach na rezystancję warstw C-Pd dla temperatur większych od pokojowej.
Algorytm procedury badania zmian rezystancji warstw C-Pd pod wpływem mieszaniny H2/N2 w funkcji czasu dla różnych temperatur otoczenia jest podobny jak w punkcie 3.1 jedyna różnica polega na wymuszeniu przepływu przez komorę mieszaniny H2/N2. 
3.3 Badanie wpływu wilgotności atmosfery na rezystancję warstw C-Pd w temperaturze pokojowej.

Algorytm procedury badania zmian rezystancji warstw C-Pd w funkcji czasu dla różnych wartości wilgotności względnej został przedstawiony na Rys. 3.3.
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Rys. 3.2. Schemat blokowy procedury pomiarowej badania zmian rezystancji warstw C‑Pd w funkcji czasu dla różnych wartości wilgotności względnej w komorze pomiarowej
3.4 Badanie wpływu mieszaniny H2/N2 na rezystancję warstw C-Pd dla różnej wilgotności otoczenia w temperaturze pokojowej. 
Algorytm procedury badania zmian rezystancji warstw C-Pd pod wpływem mieszaniny H2/N2 w funkcji czasu dla różnych wartości wilgotności otoczenia jest podobny jak w punkcie 3.3 jedyna różnica polega na wymuszeniu przepływu przez komorę mieszaniny H2/N2 

3.5 Badanie wskazań Systemu Pomiarowego Wodoru „model 2” 
System Pomiarowy Wodoru „model 2”(SPW) jest kompletnym urządzeniem pomiarowym służącym do pomiaru stężenia wodoru w atmosferze. Badanie wskazań urządzenia „model 2” ma na celu zebranie doświadczeń do przygotowania systemu pomiarowego czujnika wodoru opracowanego w ramach projektu „deteH” do wdrożenia w produkcji przemysłowej.

SPW jest urządzeniem, które mierzy rezystancję czujnika wodoru zbudowanego z warstwy C-Pd, opracowanej i wytworzonej w ramach projektu „deteH”. Wartość zmian rezystancji warstwy C-Pd w stosunku do rezystancji początkowej (bez obecności wodoru) jest przeliczana na odpowiadające jej stężenie wodoru według empirycznie zbadanej charakterystyki ∆R/Ro=f(H2) (Rys. 3.5).
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Rys. 3.5 Charakterystyka ∆R/Ro=f(H2) warstwy C-Pd czujnika wodoru
Procedura pomiarowa rozpoczyna się od zamontowania czujnika wodoru w komorze pomiarowej. Kolejnym krokiem jest włączenie Systemu Pomiarowego Wodoru i odczekanie aż urządzenie będzie gotowe do pracy, co jest sygnalizowane pojawieniem się na wyświetlaczu alfanumerycznym wskazania „0.000%”. Następnie do komory pomiarowej z badanym czujnikiem wpuszczany jest gaz o wzorcowym stężeniu i po czasie niezbędnym na całkowitą wymianę atmosfery w komorze, odczytywana jest wartość stężenia wodoru wskazywana przez SPW. W badaniach przyjęto, że czas niezbędny na wymianę atmosfery w komorze wynosi 28 minut. Pomiary zmiany rezystancji powtarzane są dla następujących stężeń mieszanki wodoru z azotem: 0.1%, 0.3%, 0.4%, 0.6%, 0.8%, 1%. Cykl pomiarowy powtarzany jest, co najmniej pięciokrotnie w celu wyznaczenia przedziału ufności.
4. Pomiary i wyniki badań 
Badania warstw 407PdFPVD-(6), 458PdFPVD-(3) oraz 566PdFPVD-(6) obejmowały:
· badanie zmian rezystancji warstw C-Pd w funkcji czasu dla różnych temperatur;
· badanie wpływu mieszaniny H2/N2 na rezystancję warstw C-Pd dla różnych temperatur;
· badanie zmian rezystancji warstw C-Pd w funkcji czasu dla różnych wartości wilgotności względne otoczenia;
· badanie wpływu mieszaniny H2/N2 na rezystancję warstw C-Pd w funkcji czasu dla różnych wartości wilgotności względne otoczenia;
· badania kalibracji Systemu Pomiarowego Wodoru.
Badania prowadzono zgodnie z opracowanymi procedurami pomiarowymi z punktu 3.

4.1. Badanie zmian rezystancji warstw C-Pd w funkcji czasu dla temperatur wyższych od pokojowej.

Wpływ temperatury na rezystancję warstw C-Pd badano w warunkach stałego przepływu powietrza z szybkością 50 ml/min. Pomiary rezystancji prowadzono w sposób ciągły podczas podnoszenia temperatury, a następnie jej stabilizacji przy wybranych wartościach: temp. pokojowa, 30, 40, 50, 60 oraz 70°C. Wyniki otrzymane dla warstw 407PdFPVD-(6) oraz 458PdFPVD-(3) pokazano na Rys. 4.1.1. Dolny wykres obrazuje zmiany temperatury w funkcji czasu, natomiast górny wykres odpowiadające im wartości rezystancji warstw. Możemy zauważyć, iż zachowanie obydwu badanych próbek jest różne. W przypadku warstwy 407PdFPVD-(6) obserwujemy wzrost rezystancji wraz ze wzrostem temperatury. Podniesienie temperatury o 10°C powoduje wzrost rezystancji warstwy o ~0,2%. Natomiast warstwa 458PdFPVD-(3) nie wykazuje zmian rezystancji w zakresie od temperatury pokojowej do 70°C.
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Rys. 4.1.1 Wpływ temperatury na rezystancję warstwy (a) 407PdFPVD-(6) oraz (b) 458PdFPVD-(3)

4.2. Badanie wpływu mieszaniny H2/N2 na rezystancję warstw C-Pd dla temperatur wyższych od pokojowej.
Do badań wpływu obecności wodoru na rezystancję warstw 407PdFPVD-(6) oraz 458PdFPVD-(3) w różnych temperaturach wybrano mieszaniny H2/N2 zawierające 1, 2 oraz 4% H2. Badania prowadzono w sześciu różnych temperaturach: temp. pokojowej, 30, 40, 50, 60 oraz 70°C. Dla obydwu wybranych warstw w każdej temperaturze przeprowadzono po 3 cykle pomiarowe absorpcji-desorpcji H2. Desorpcja wodoru była realizowana w przepływie powietrza. Wszystkie pomiary prowadzono przy stałym przepływie gazu (mieszaniny H2/N2 bądź powietrza) 50 ml/min. Wyniki uzyskane dla warstwy 407PdFPVD-(6) dla różnych stężeń wodoru przedstawiono na Rys. 4.2.1 do Rys. 4.2.3 Natomiast dla warstwy 458PdFPVD-(3) na Rys. 4.2.4 do Rys. 4.2.6. Możemy zaobserwować, iż zmiany rezystancji oraz szybkość odpowiedzi badanych warstw zależą zarówno od zawartości wodoru w mieszaninie H2/N2, jak również od temperatury.
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Rys. 4.2.1 Zmiany rezystancji warstwy 407PdFPVD-(6) pod wpływem 1% H2/N2 w temperaturach: (a) 23°C, (b) 30°C, (c) 40°C, (d) 50°C, (e) 60°C oraz (f) 70°C
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Rys. 4.2.2 Zmiany rezystancji warstwy 407PdFPVD-(6) pod wpływem 2% H2/N2 w temperaturach: (a) 23°C, (b) 30°C, (c) 40°C, (d) 50°C, (e) 60°C oraz (f) 70°C
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Rys. 4.2.3 Zmiany rezystancji warstwy 407PdFPVD-(6) pod wpływem 4% H2/N2 w temperaturach: (a) 23°C, (b) 30°C, (c) 40°C, (d) 50°C, (e) 60°C oraz (f) 70°C
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Rys. 4.2.4 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(3) pod wpływem 1% H2/N2 w temperaturach: (a) 23°C, (b) 30°C, (c) 40°C, (d) 50°C, (e) 60°C oraz (f) 70°C
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Rys. 4.2.5 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(3) pod wpływem 2% H2/N2 w temperaturach: (a) 23°C, (b) 30°C, (c) 40°C, (d) 50°C, (e) 60°C oraz (f) 70°C
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Rys. 4.2.6 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(3) pod wpływem 4% H2/N2 w temperaturach: (a) 23°C, (b) 30°C, (c) 40°C, (d) 50°C, (e) 60°C oraz (f) 70°C

W celu określenia wpływu temperatury na odpowiedź badanych warstw C-Pd na wodór oraz szybkość ich odpowiedzi, wyznaczono czułość ΔR/R0 oraz czas odpowiedzi t90% warstw. Czułość obliczano na podstawie poniższego wzoru:
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(1)

gdzie R – rezystancja warstwy po wprowadzeniu mieszaniny H2/N2, R0 – początkowa wartość rezystancji warstwy w powietrzu. Natomiast czas odpowiedzi t90% jest to czas potrzebny do osiągnięcia 90% maksymalnej zmiany rezystancji przy danej koncentracji H2 w atmosferze. Otrzymane wyniki dla warstw 407PdFPVD-(6) oraz 458PdFPVD-(3) przedstawiono na Rys. 4.2.7 i 4.2.8. W przypadku warstwy 407PdFPVD-(6) wzrost temperatury powodował liniowy spadek czułości na wodór. W całym zakresie badanych temperatur najwyższą czułość osiągano dla 4% H2, natomiast najniższą dla 1% H2. Czas odpowiedzi warstwy 407PdFPVD-(6) początkowo nieznacznie malał (przy wzroście temperatury od temperatury pokojowej do 30°C). Dalszy wzrost temperatury powodował wydłużenie czasu odpowiedzi, przy czym najszybsze zmiany zaobserwowano w zakresie 40-50°C. Szybkość odpowiedzi warstwy 407PdFPVD-(6) wzrastała wraz ze wzrostem stężenia wodoru – najkrótszy czas odpowiedzi uzyskano dla 4% H2. W przypadku warstwy 458PdFPVD-(3) również zaobserwowano spadek czułości w funkcji temperatury. Dla 1% oraz 2% wodoru spadek czułości był liniowy, natomiast w przypadku stężenia wodoru 4% po przekroczeniu temperatury 50°C nastąpił wzrost szybkości zmniejszania się czułosci. Czas odpowiedzi warstwy 458PdFPVD-(3) na 4% H2 wzrasta wraz ze wzrostem temperatury, natomiast wyniki uzyskane dla stężeń wodoru 1% oraz 2% wymagają dalszych badań tej warstwy.

[image: image45.wmf]20

40

60

80

4

8

12

16

 1% H

2

 2% H

2

 4% H

2

(a)

D

R

/

R

0

, %

T

, 

o

C

 

 

 
[image: image46.wmf]20

40

60

80

200

300

400

500

600

700

 1% H

2

 2% H

2

 4% H

2

(b)

t

90%

, s

T

, 

o

C

 

 


Rys. 4.2.7 Zmiany (a) czułości oraz (b) czasu odpowiedzi warstwy 407PdFPVD-(6) na 1%, 2% oraz 4% H2 w funkcji temperatury
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Rys. 4.2.8 Zmiany (a) czułości oraz (b) czasu odpowiedzi warstwy 458PdFPVD-(3) na 1%, 2% oraz 4% H2 w funkcji temperatury

4.3 Badanie wpływu wilgotności powietrza na rezystancję warstw C-Pd w temperaturze pokojowej.
Wpływ wilgotności względnej na rezystancję warstw C-Pd badano w warunkach stałego przepływu powietrza syntetycznego (21% O2 + 79% N2) z szybkością 50 ml/min. Do badań wybrano warstwę 458PdFPVD-(4), osadzoną w procesie PVD na podłożu alundowym. Na warstwę zostały naniesione elektrody z pasty srebrnej (Conductive Silver Paint, SPI Supplies). Pomiary rezystancji warstwy prowadzono w sposób ciągły zwiększając wilgotność względną (RH - relative humidity) powietrza wprowadzanego do komory od 20,0% do 92,5%. Wilgotność względna powietrza jest to stosunek ciśnienia cząstkowego pary wodnej zawartej w powietrzu do ciśnienia nasycenia pary wodnej w danej temperaturze. Otrzymane wyniki pokazano na Rys. 4.2.9 w postaci zależności rezystancji warstwy 458PdFPVD-(4) od wilgotności RH. Możemy zauważyć, iż wzrost wilgotności powietrza skutkuje wzrostem rezystancji warstwy. Początkowo wzrost ten ma charakter liniowy, natomiast dla wilgotności powyżej 50% RH obserwuje się odchylenie w kierunku wyższych wartości rezystancji warstwy. Na prawej osi wykresu zaznaczono wartości czułości (względnej zmiany rezystancji warstwy). Czułość wyznaczono na podstawie wzoru (1).
Wzrost wilgotności względnej powietrza od 20% do 92,5% spowodował wzrost rezystancji badanej warstwy o ponad 1,2%.

Po zakończeniu pomiarów obniżono wilgotność do wartości początkowej RH = 20%. Nie zaobserwowano powrotu rezystancji warstwy do wartości początkowej, pozostała ona na poziomie odpowiadającym wilgotności względnej ok. 90%.
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Rys. 4.2.9 Wpływ wilgotności na rezystancję warstwy 458PdFPVD-(4)

4.3. Badanie wpływu mieszaniny H2/N2 na rezystancję warstwy C-Pd dla różnych wartości wilgotności otoczenia w temperaturze pokojowej.

Do badań wpływu obecności wodoru na rezystancję warstwy 458PdFPVD-(4) przy różnej wilgotności względnej wybrano mieszaniny H2/N2 zawierające 1%, 2% oraz 4% H2. Badania prowadzono przy następujących wartościach wilgotności RH: 20%, 40%, 50%, 60%, 70%, 80% oraz 90%. Wyniki uzyskane dla poszczególnych koncentracji wodoru przedstawiono na Rys. 4.3.1 do Rys. 4.3.3. Możemy zaobserwować, iż w obecności wodoru rezystancja wzrasta, natomiast zapowietrzenie układu skutkuje spadkiem rezystancji warstwy. 
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Rys. 4.3.1 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(4) pod wpływem 1%H2/N2 przy wilgotności względnej: (a) 20%, (b) 40%, (c) 50%, (d) 60% 
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Rys. 4.3.2 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(4) pod wpływem 1%H2/N2 przy wilgotności względnej: (e) 70%, (f) 80%, (g) 90% 


[image: image57.wmf]0

2000

4000

5,2

5,4

5,6

5,8

6,0

D

R/R

0

 = 11,85%

(a)

air

R

, k

W

t

, s

 

 

H

2

 



 EMBED Origin50.Graph [image: image58.wmf]0

2000

4000

5,6

5,8

6,0

6,2

D

R/R

0

 = 11,62%

(b)

air

R

, k

W

t

, s

 

 

H

2

 


Rys. 4.3.3 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(4) pod wpływem 2% H2/N2 przy wilgotności względnej: (a) 20%, (b) 40%
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Rys. 4.3.4 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(4) pod wpływem 2% H2/N2 przy wilgotności względnej:(c) 50%, (d) 60%, (e) 70%, (f) 80% ,(g) 90% 
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Rys. 4.3.5 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(4) pod wpływem 4% H2/N2 przy wilgotności względnej: (a) 20%, (b) 40%, (c) 50%, (d) 60%
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Rys. 4.3.6 Zmiany rezystancji warstwy 458PdFPVD-(4) pod wpływem 4% H2/N2 przy wilgotności względnej: (e) 70%, (f) 80%, (g) 90% (cd)


Na wykresie 4.3.6 przedstawiono zależność czułości warstwy 458PdFPVD-(4) na wodór w funkcji wilgotności względnej otoczenia. Poszczególne krzywe odnoszą się do wyników dla 1%, 2% oraz 4% wodoru w mieszaninie H2/N2. Widzimy, iż wraz ze wzrostem wilgotności czułość warstwy na wodór maleje. Największy spadek czułości zarejestrowano dla najniższej badanej koncentracji wodoru – 1%. Wzrost wilgotności względnej od 20% do 80% spowodował 8,5-krotny spadek czułości warstwy. Najbardziej gwałtowny spadek czułości warstwy na 1% H2 zaobserwowano pomiędzy 50% a 60% RH. Wzrost koncentracji wodoru zmniejszał wpływ wilgotności na czułość warstwy. W przypadku 4% wodoru wzrost wilgotności względnej od 20% do 80% spowodował spadek czułości o ok. 13%.
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Rys. 4.3.7 Zmiany czułości warstwy 458PdFPVD-(4) na 1%, 2% oraz 4% H2 w funkcji wilgotności względnej

Na Rys. 4.3.7 porównano szybkość zmian czułości warstwy 458PdFPVD-(4) na wodór w zależności od wilgotności otoczenia. Największy wpływ wilgotności zaobserwowano w przypadku najniższej badanej koncentracji wodoru 1%. Najwyższą szybkość odpowiedzi na 1% wodoru uzyskano przy wilgotności względnej 20%. Wraz ze wzrostem wilgotności względnej obserwujemy znaczne obniżenie szybkości zmian rezystancji warstwy. Najbardziej gwałtowne zmiany zaobserwowano przy wzroście wilgotności od 50% do 60% RH. W przypadku 2% wodoru najwyższą szybkość zaobserwowano przy wilgotności 20% RH, nieznacznie niższą przy 40% RH, natomiast dalszy wzrost wilgotności nie wpływał znacząco na szybkość odpowiedzi na wodór. W przypadku najwyższej badanej koncentracji wodoru – 4% - wzrost wilgotności początkowo powodował wzrost szybkości odpowiedzi, maksymalną szybkość układ osiągnął przy 50% RH, następnie szybkość odpowiedzi malała wraz ze wzrostem wilgotności otoczenia.
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Rys. 4.3.8 Szybkość zmian czułości warstwy 458PdFPVD-(4) na (a) 1%, (b) 2% oraz (c) 4% H2 w funkcji wilgotności względnej
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Rys. 4.3.9 Szybkość zmian czułości warstwy 458PdFPVD-(4) na (a) 1%, (b) 2% oraz (c) 4% H2 w funkcji wilgotności względnej 

4.4 Badanie zmian rezystancji warstw C-Pd w funkcji temperatury dla temperatur niższych od pokojowej. 

Do badań wpływu temperatury na rezystancję warstw C-Pd w zakresie temperatur niższych od pokojowej wytypowano warstwę 566PdFPVD-(6). Jako gaz wzorcowy zastosowano powietrze techniczne z instalacji ciśnieniowej Instytutu. Badania prowadzono w czterech różnych temperaturach: temp. 25 , 10, 0, -10 °C. Wszystkie pomiary prowadzono przy stałym przepływie gazu (powietrza) 50 ml/min. Wyniki przedstawiono na Rys. 4.4.1 Zaobserwowano, iż rezystancja badanej warstwy szybko rośnie, gdy temperatura otoczenia spadnie poniżej 10 stopni Celsjusza. Rezystancja warstwy 566PdFPVD-(6) w temperaturze -10 stopni Celsjusza jest o około 10% większa w stosunku do jej rezystancji w temperaturze +10 stopni Celsjusza. Dla zakresu temperatur od 10 stopni Celsjusza i wzwyż dynamika wzrostu rezystancji jest mniejsza i zgodna z wynikami badań z punktu 3.1.
[image: image75.wmf]-10

0

10

20

30

1,24

1,28

1,32

1,36

R, k

W

T, 

°

C


Rys. 4.4.1 Zmiany rezystancji warstwy 566PdFPVD-(6) w funkcji temperatur niższych od pokojowej.
4.5 Badanie wpływu mieszaniny H2/N2 na rezystancję warstw C-Pd dla temperatur niższych od pokojowej. 

Do badań wpływu obecności wodoru na rezystancję warstwy 566PdFPVD-(6) w temperaturach niższych od pokojowej zastosowano mieszaninę H2/N2 zawierającą 1% H2. Badania prowadzono w czterech różnych temperaturach: -10, 0, 10, 25 °C. Przeprowadzono po 3 cykle pomiarowe absorpcji-desorpcji wodoru dla każdej z wybranych temperatur. Desorpcja wodoru była realizowana w przepływie powietrza. Wszystkie pomiary prowadzono przy stałym przepływie gazu (mieszaniny H2/N2 bądź powietrza) 50 ml/min. Wyniki uzyskane dla warstwy 566PdFPVD-(6) przedstawiono na Rys. 4.5.1. Z przeprowadzonych badań warstwy 566PdFPVD-(6) w temperaturach niższych od pokojowej wynika, że począwszy od temperatury 10 °C, spadek temperatury otoczenia powoduje duży wzrost czułości warstwy (Rys. 4.5.2) ale bardzo wydłuża się czas reakcji warstwy na obecność wodoru.
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Rys. 4.5.1 Zmiany rezystancji warstwy 566PdFPVD-(6) pod wpływem 1%H2/N2 w temperaturach niższych od pokojowej
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Rys. 4.5.2 Zmiany czułości warstwy 566PdFPVD-(6) pod wpływem temperatury w zakresie temperatur niższych od pokojowej
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Rys. 4.5.3 Zmiany czasu reakcji (t90%) warstwy 566PdFPVD-(6) pod wpływem temperatury w zakresie temperatur niższych od pokojowej

4.6 Badania kontrolno-pomiarowe Systemu Pomiarowego Wodoru „model 2”.
System Pomiarowy Wodoru poddano badaniom zgodnie z procedurą opisaną w punkcie 3.5. Wykonano sześć cykli pomiarowych kolejno zmieniając wzorcowe stężenie mieszanki wodorowo azotowej w zakresie od 0.1 do 1%H2N2 według wartości opisanych w procedurze pomiarowej z punktu 3.5. Otrzymane wyniki badań przedstawiono na wykresie z Rys. 4.6.
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Rys. 4.6. Porównanie wskazań SPW z wartościami wzorcowymi stężenia wodoru. Na wykresie zaznaczono przedziały ufności dla zmierzonych wartości stężeń
6. Podsumowanie


Dzięki wykonaniu stanowisk do badań klimatycznych możliwe było zbadanie warstw C-Pd i Systemu Pomiarowego Wodoru w symulowanych warunkach środowiskowych. Skontrolowano reakcję warstw C-Pd w warunkach temperatur powyżej i poniżej temperatury pokojowej oraz dla różnych wartości wilgotności względnej w temperaturze pokojowej. Zauważono, że czułość warstw C-Pd spada wraz ze wzrostem temperatury, co sugeruje konieczność kompensacji współczynnika temperaturowego przy przeliczaniu zmian rezystancji na wskazania stężenia wodoru. Czas odpowiedzi warstw C-Pd t90% jest w przybliżeniu stały w zakresie temperatur od 10 do 60 ºC, co sugeruje, że optymalny zakres temperaturowy pracy sensora znajduje się właśnie w tych granicach. Wzrost wilgotności względnej atmosfery powoduje obniżenie czułości sensora, aby temu przeciwdziałać należy przy przeliczaniu wskazań SPW kompensować wpływ wilgotności.
Wstępne badania Systemu Pomiarowego Wodoru wskazują, że przyrząd ten jest w stanie wskazywać szacunkowe stężenie wodoru. Dopracowania wymaga sposób zdejmowania charakterystyki ∆R/Ro=f(H2) i jej interpretacji przez SPW tak, aby przedziały ufności były węższe. 
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