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Use new research methods to analyze the thermal degradation
of wood: radiography, tomography, isotope radiography

Wykorzystanie nowych metod badawczych w analizie
degradacji termicznej pojedynczej czastki drewna:
radiografia, tomografia, radiografia izotopowa
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Classic, digital and direct radiography, as well as tomography, were
used to image samples of low-d. materials, such as wood or solid py-
rolysis products. The suitability of these methods for testing a single
material particle during the pyrolysis process was discussed. The ad-
vantages and disadvantages of each technique were presented.
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Techniki radiograficzne, choc nie sa rozpowszechnione w badaniu
pirolizy biomasy, sa potencjalnie bardzo dobrym zrédtem danych
eksperymentalnych pozwalajacych na lepsze zrozumienie procesu.
Omowiono zalety i ograniczenia technik radiograficznych, takich jak
radiografia klasyczna, cyfrowa oraz bezposrednia, a takze technika
powiazana, ktdra jest tomografia. Przedstawiono takze metode obra-
zowania z wykorzystaniem selenu 75. Przyktadowe obrazowanie mo-
delowych prébek drewna pokazato uzytecznosc tych metod w badaniu
pirolizy pojedynczej czastki paliwa, a takze ztoza paliwa.

Stowa kluczowe: radiografia, radiografia cyfrowa, radiografia bezpo-
$rednia, tomografia, izotop selenu, piroliza

W literaturze mozna znalez¢ liczne badania dotyczace
produktow pirolizy, praktycznego zastosowania karboni-
zatu (energetyka, rolnictwo, oczyszczanie wody i Sciekow)
i olejow pirolitycznych. Do tej pory powszechnie stosowang
technika do analizy pirolizy w trakcie jej trwania byta (i jest
nadal) termograwimetria (TGA)"?. Wigkszo$¢ prezentowa-
nych badan ma charakter wdrozeniowy, obejmuje gldwnie
zagadnienia wplywu parametrow procesu i uzytego surowca
na produkty, podczas gdy widoczng lukg w badaniach nauko-
wych jest analiza pirolizy na poziomie badan podstawowych,
zwlaszcza pirolizy pojedynczej czastki. Prezentowane
w pracy badania pokazuja mozliwosci obserwacji piroli-
zy pojedynczej czastki, ze szczegdlnym uwzglednieniem
analizy dynamiki procesu oraz degradacji mechanicznej
(peknigcia powstajace w wyniku naprezen). Prezentowane
techniki pozwalaja wykona¢ analize dynamiki procesu dla
réznych ksztaltow czastek, ich rozmiaru, a nawet utozenia
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wldkien drewna wzgledem zrodta ciepta®. Badania oparte
na promieniowaniu rentgenowskim maja szerokie zasto-
sowanie w roznych dziedzinach nauki i techniki. Metody
radiograficzne stosowane sg w wielu dziedzinach przemystu
oraz medycyny celem obrazowania wewnetrznej struktury
badanych obiektow. Gtownym wykorzystaniem radiogra-
fii w medycynie i stomatologii jest diagnostyka ztaman
kosci oraz stanu organéw. Podstawowymi zastosowaniami
przemystowymi radiografii jest krystalografia rentgenow-
ska, analityka chemiczna, np. fluorescencja rentgenowska
XRF (X-ray fluorescence), oraz badania nieniszczace NDT
(nondestructive testing), opierajace si¢ na zastosowaniu
promieniowania rentgenowskiego lub izotopu emitujacego
promieniowanie gamma. W przedstawionych badaniach
zaproponowano zastosowanie techniki radiografii do badania
procesow pirolizy, a wiec znanej techniki w nietypowym dla
niej obszarze nauki?. Mozliwo$¢ obserwacji i analizy pro-
cesu in situ wewnatrz reaktora daje szerokie pole badawcze
i pozwala na wnikliwa analize postepujacego procesu. Do
tej pory powstaly nieliczne prace dotyczace wykorzystania
promieniowania do analizy procesu pirolizy (np. pojedynczej
czastki drewna)> ©. Inng metoda do badania dynamiki pro-
cesu pojedynczej czastki jest technika PIV (particie image
velocimetry) polaczona z piroliza, jednakze uzyskane w niej
dane to jedynie dynamika produkcji gazu pirolitycznego”.
Analiza radiograficzna polega na naswietlaniu elementu
zrodtem promieniowania za pomocg lampy rentgenowskiej
lub izotopu promieniotwoérczego, w wyniku czego naswie-
tlany obiekt emituje promieniowanie jonizujace, ktore
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utrwalane jest na blonach radiograficznych lub na ptycie
obrazowej w przypadku radiografii cyfrowej, radiografii
bezposredniej. W eksperymentach z lampa przemyslowa
stosuje sie klasyczne btony radiograficzne®. Zaleta tej
techniki, podobnie jak innych technik radiograficznych,
jest nieniszczenie probki podczas analizy.

Analiza z wykorzystaniem radiografii klasycznej pole-
ga na naswietlaniu elementu zrédtem promieniowania za
pomoca lampy rentgenowskiej i utrwaleniu obrazu na blo-
nach radiograficznych. Btony radiograficzne musza by¢
wywotlane, a nastepnie dane na nich zawarte muszg zostac¢
zeskanowane lub recznie przerysowane do wersji cyfrowe;j.

Radiografia komputerowa (CR) oparta jest na wyko-
rzystaniu pamigciowych, luminoforowych ptyt obrazo-
wych. Technika ta znajduje coraz szersze zastosowanie
w badaniach nieinwazyjnych. Przypomina ona radiogra-
fig tradycyjna, w ktorej btona radiograficzna zastapiona
zostala przez luminoforowa ptyte obrazowa, na ktorej
rejestrowany jest obraz utajony Z praktycznego punktu
widzenia radiografia CR to najszybsza i prostsza forma
przejscia z tradycyjnej radiografii blonowej na technike
cyfrowa. Zaréwno w tradycyjnej radiografii btonowe;j, jak
i radiografii komputerowej do wykonywania badan stosuje
sie te same zrodta promieniowania oraz techniki radio-
graficzne. Jest to niewatpliwie duza zaleta pozwalajaca
na unowoczesnianie badan bez zmiany zrodia. Detektory
tego typu charakteryzuja si¢ znacznie wigkszym zakresem
dynamicznym niz tradycyjne blony radiograficzne, dzigki
czemu moga skutecznie rejestrowaé dawki promieniowania
0 znacznie szerszym zakresie wartosci.

Radiografia izotopowa, polegajaca na naswietlaniu
obiektu z wykorzystaniem izotopu Se-75, stosowana jest
na co dzien w badaniach nieniszczacych do weryfikacji
jakosci spawdw oraz wykrywania defektow stali powsta-
tych w wyniku uzytkowania urzadzen.

Radiografia bezposrednia polega na ciggtym naswietlaniu
obiektu lampg rentgenowska (sama lampa jest taka sama
jak uzywana w radiografii tradycyjnej lub cyfrowej) przy
jednoczesnej rejestracji obrazu w trybie online. Tak powstaty
film (lub seria zdje¢ wykonywanych w krotkich odstepach)
daje duzo lepsze mozliwosci sledzenia zmian w probcee.

Mikrotomografia (zwana mikro-CT lub pCT) jest tech-
nika oparta na ztozeniu projekcji obrazéw powstatych
w wyniku wykonania serii zdje¢ rentgenowskich. W prakty-
ce analiza polega na obrocie o staty kat analizowanej probki
i wykonywaniu zdje¢ rentgenowskich. Technika ta pozwala
na wykonanie przestrzennego modelu obiektu (obrazowanie
3D). Urzadzenia wykorzystujace t¢ technike charakteryzujg
si¢ bardzo wysoka rozdzielczos$cig obrazu, co jest duzym
udogodnieniem w poréwnaniu z tradycyjnymi tomografami
oraz radiografig blonowa” '°.

Dotychczasowe badania naukowe opisane w publikacjach
to pojedyncze wyniki dla réznych materiatéw z wykorzysta-
niem roznych technik radiograficznych. Celem pracy byto
zbadanie mozliwosci zastosowania metod radiograficznych do
badania piroliozy pojedynczej czastki materialu i pordwnanie

najbardziej dostepnych technik radiograficznych do obserwacji
stopnia pirolizy, peknie¢ probek oraz zmiany ich ksztaltu.

Czesc¢ doswiadczalna

Materiaty

Materiatem poddanym badaniom byty probki drewna
sosnowego w ksztalcie prostopadloscianow (rys. 1). Probki
poddawano pirolizie czgsciowej oraz do catkowitego odgazo-
wania czesci lotnych. Badania radiograficzne wykonywano na
probkach drewna w réznym stopniu pirolizy. Najwazniejsza
cecha materialu w kontekscie wykonanych badan byta mata
gestos¢ drewna, a takze powstatego w wyniku procesu pirolizy
karbonizatu. Techniki radiograficzne stosowane zwykle dla
materialdw o duzej gestosci musza by¢ wykorzystane w spo-
sob pozwalajacy na uchwycenie matych réznic gestosci.

Fig. 1. Pine cubes used as materials for studies
Rys. 1. Prostopadtosciany sosnowe stosowane jako materiaty do badan

Metodyka badan

W przypadku radiografii klasycznej oraz radiografii cyfro-
wej probki drewna naswietlano za pomoca lampy rentge-
nowskiej (lampa Medinos). Podczas eksperymentu w jedne;j
linii znajdowala si¢ lampa rentgenowska, badany obiekt
oraz blona radiograficzna (rys. 2). W wyniku naswietlania
lampa rentgenowska o napieciu 70 kV, przy czasie ekspozycji
0,1 s badany obiekt emitowat promieniowanie jonizujace,
ktore utrwalano na blonach radiograficznych. W przypadku
eksperymentdéw z tradycyjnymi btonami radiograficznymi
btony po wywotaniu fotografowano. Ze wzglgedu na mata
widoczno$¢ obrazu na btonie, fotografie bton wykonywano po
umieszczeniu ich na negatoskopie (negatoskop Luminux LH).
W przypadku radiografii cyfrowej zdjecia byly zapisywane na
ptycie luminoforowe;j, z ktérej byty kopiowane do komputera.

W badaniach wykorzystujacych radiografi¢ izotopowa
zastosowano aparature (Isotopen Technik) zawierajaca
izotop selenu Se-75, stosowang na co dzien w badaniach
nieniszczacych do weryfikacji jakosci spawow i wykrywa-
nia defektow. Podczas wykonywania naswietlania izotop
transportowany byt do kolimatora specjalna linig transporto-
wa. Z jednej strony badanego obiektu znajdowala si¢ blona
radiograficzna, z drugiej zas odpowiednio ukierunkowany
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Fig. 2. Schematic representation of a radiographic technique; a block of par-
tially pyrolyzed wood exposed to an X-ray tube emits ionizing radiation, which
is then captured on radiographic film

Rys. 2. Schematyczne przedstawienie techniki radiograficznej; naswietlana lam-
pa rentgenowska kostka czesciowo spirolizowanego drewna emituje promienio-
wanie jonizujace, ktére nastepnie utrwalone jest na btonie radiograficznej

kolimator. Po odpowiednim czasie ekspozycji izotop trans-
portowany byt ponownie do uranowej ostony. Nalezy zazna-
czy¢, ze izotop transportowany byt do kolimatora recznie
(transport odbywat si¢ poprzez korbe), przez co cigzko
byto okresli¢ czas ekspozycji, ktora trwata ponizej 1 s.
Metoda ta byla mato powtarzalna, czas ekspozycji nie byt
kontrolowany cyfrowo, wobec czego technike t¢ porzucono
na rzecz pozostatych metod radiograficznych.

W badaniach testowano takze radiografie bezposrednia
(aparat SITEX CP). Naswietlano obiekt lampa rentgenow-
ska, takg samg jaka stosowano w radiografii klasycznej,
i rejestrowano obraz w trybie online na detektorze DR,
ktéry zastepowal plyte luminoforowa. Obraz z detektora
DR byl przesylany w czasie rzeczywistym do komputera
i aparatura byla gotowa do kolejnego wykorzystania bez
zadnej ingerencji w urzadzenia archiwizujace.

Ostatnig stosowang technika byta mikrotomografia.
Prébki analizowano za pomoca mikrotomografu 3D
Skyscan 1173. Prébke drewna/karbonizatu o ksztalcie sze-
Scianu i wymiarach 20x20%20 mm umieszczono wewnatrz
urzadzenia na obrotowym panelu. Podczas analizy tomogra-
ficznej probki skanowano z wysoka rozdzielczoscia, przy
jednoczesnym obrocie panelu o 180°, z krokiem obrotu
0,2° dla uzyskania precyzyjnego obrazu. Nastepnie skany
odtwarzane byly w trojwymiarowe tomograficzne obrazy
za pomocg oprogramowania Skyscan Nrecon 1.6.9.8% 19,

Wyniki badan
W pracach testowano rézne techniki oparte na promie-
niowaniu rentgenowskim i radioizotopie. Kazda z technik

Table. Comparison of research techniques

Tabela. Poréwnanie technik badawczych

miata swoje zalety i wady, co przedstawiono w tabeli. Nalezy
jednak podkresli¢, ze niemalze kazda z technik charakte-
ryzowala si¢ unikatowymi wlasciwosciami, czynigcymi ja
uzyteczng w pewnych warunkach. Jedyna technikg uznana
przez autora za w pelni zastepowalng innymi technikami
bylto obrazowanie z wykorzystaniem radioizotopu. Technika
ta moze by¢ zastapiona przez radiografie klasyczna i jedno-
czesnie nie wykazuje zadnych zalet w badaniach pirolizy,
a obraz otrzymywany w wyniku jej zastosowania charakte-
ryzowal si¢ wigkszymi znieksztalceniami (bliskos¢ umiesz-
czenia zrodta promieniowania wzgledem obiektu badanego).
Techniki z zastosowaniem radionuklidow maja swoje wady,
zwlaszeza gdy sa porownane z technikami z zastosowaniem
lamp rentgenowskich. Najwieksza z nich jest ograniczona
trwatos¢ zrédla, co wigze si¢ ze spadkiem jego mocy pod
wpltywem rozpadu izotopu. Czas potowicznego rozpadu
Se-75 trwat 120 dni. Wraz z postgpem rozpadu energia zrodta
zmniejszala si¢ i wystepowata w zakresach 96401 keV, ze
srednig energiag 217 keV. Rozpad izotopu wplywal na zwick-
szajacy sie czas wymaganej ekspozycji. O ile w badaniach
nieniszczacych stali efekt ten nie jest duzym problemem
(duze roznice gestosci pomiedzy stalg a ewentualnymi pusty-
mi przestrzeniami, peknieciami, defektami), to dla prébek
drewna, gdzie rdznice gestosci sa subtelne, bardzo wazne
jest, aby utrzymac stabilne warunki i powtarzalnos¢ eks-
perymentow wykonywanych w roznym czasie. Poza tymi
niedogodnosciami technika ta jest podobna w zastosowaniu
praktycznym do radiografii klasyczne;.

Radiografia tradycyjna, cho¢ najstarsza z prezentowa-
nych technik, stosowana jest powszechnie, poniewaz nie
trzeba po kazdym wykonanym zdjeciu zgrywac obrazu
z blony cyfrowej. Kazde zdjecie wykonano na osobnej jed-
norazowej btonie, a nastepnie wywotano. Rozwigzanie takie
ma swoje plusy (w przypadku uszkodzenia blony koszty
sg znacznie nizsze niz w przypadku radiografii cyfrowej
oraz radiografii bezposredniej), sama analiza tez moze by¢
szybsza niz w przypadku radiografii cyfrowej, w ktorej po
kazdym zdjeciu nalezy zgra¢ obraz z plyty obrazowej na
komputer. Wada jest mniejsza cyfryzacja analiz i mniejsza
mozliwos¢ obrobki obrazu. Blony po wywotaniu umiesz-
czano na negatoskopie i wykonywano ich zdjecia cyfrowe,
ktore nastepnie poddawano obrobee komputerowej. Nalezy
podkresli¢ takze wickszg dostepnosé i mobilnosé radiografii
tradycyjnej w poréwnaniu z radiografiag cyfrowa i bezpo-
srednig, ale trzeba jednoczes$nie zaznaczy¢ gorsza jakosé
zdje¢ wykonanych technikg radiografii klasycznej (rys. 3).

Doy A
Parametr . Dostepnosé ey Jakos$¢ obrobki | Badanie duzych | Znieksztalcenie
Koszt analizy rzadzen Jako$¢ obrazu vikGw robek e

Technika urzadze Wy Y probe 0 u
Radiografia tradycyjna + + - - + }
Radiografia cyfrowa + 4 + + + .
Radiografia online + + + _
Tomografia - = + + i i
Radiografia izotopowa + + - - + +
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Fig. 3. Comparison of photo quality obtained with traditional radiography
(upper row) and digital radiography (lower row)

Rys. 3. Poréwnanie jakosci zdje¢ uzyskanych radiografia tradycyjna (gérny
rzad) i radiografig cyfrowa (dolny rzad)

Fig. 4. Photos taken using a microtomograph

Rys. 4. Zdjecia wykonane mikrotomografem

Trudnosci techniczne w skanowaniu tomograficznym
(mikro-CT) probek o malej gestoscei, takich jak probki drewna,
byly podobne jak w przypadku technik radiograficznych, choé
wieksze zaawansowanie techniczne tej technologii pozwalato
na lepsza obrobke wynikdw, a takze prostszy dobor parame-
trow analizy. Trudnosci wynikajace z niskiego wspotczynnika
oslabienia mozna bylo pokonac, stosujac przygotowanie pro-
bek z wykorzystaniem srodkéw kontrastujacych, nie bylo to
jednak jeszcze testowane eksperymentalnie, a teza ta wynika
z podobnych prac stosowanych dla innych materiatow!.
Zasadnicza przewagg tomografii nad innymi technikami radio-
graficznymi jest uzyskanie trojwymiarowych zdje¢ o duzej
rozdzielczosci. Dzigki tréjwymiarowemu obrazowi mozliwe
jest doktadne sledzenie miejsc, w ktorych zachodza takie
zmiany, jak pekniecia probki powstajace podczas pirolizy.
Ograniczeniem techniki jest wielkos¢ probki, jaka moze by¢
stosowana, czyli maksymalnie 100x100x100 mm. Ze wzgledu
na koniecznos¢ umieszczenia probki wewnatrz urzadzenia nie
jest mozliwa analiza probki podczas trwania procesu pirolizy,
a jedynie po wyjeciu probki z reaktora. W przypadku radio-
grafii mozna przeswietli¢ probke umieszczong w reaktorze,
co teoretycznie daje wigksze mozliwosci analizy. W praktyce
jednak dobrym sposobem na analize probek po kolejnych
krokach czasowych procesu jest wykorzystanie np. 10 probek
i prowadzenie pirolizy dla kazdej probki do pewnego kroku
czasowego, a nastepnie analiza radiograficzna probek. Na
rys. 4 przedstawiono wysoka jakos¢ zdjec¢ tomograficznych.
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Podsumowanie

Techniki radiograficzne, tomograficzne i izotopowe sa
skutecznymi metodami badania postepow pirolizy. Kazda
z technik ma pewne ograniczenia, dlatego dobor techni-
ki nalezy dostosowa¢ do prowadzonych badan. Technika
z wykorzystaniem radioizotopu jest najmniej funkcjonalna.
Niestabilno$¢ radioizotopu w czasie utrudnia prowadzenie
badan w sposdb powtarzalny, jednoczesnie technika ta nie
ma przewag wzgledem radiografii klasycznej. Radiografia
klasyczna jest technika, w ktorej uzyskiwany jest obraz
probek o najnizszej jakosci. Zdjecia wykonane tg technika
nie sa w formie cyfrowej, przez co ich analiza i obrobka jest
najbardziej skomplikowana i pracochtonna.

Najwigksze zastosowanie w badaniu pirolizy
pojedynczej czastki ma radiografia kompute-
rowa. Obraz utrwalony na plycie luminofo-
rowej kopiowany jest do komputera, gdzie
z wykorzystaniem oprogramowania zdjecia s3
obrabiane, by moc analizowa¢ konkretne zjawi-
ska, na ktorych zalezy badaczom. Radiografia
bezposrednia, zwana takze radiografia online,
jest bardzo obiecujaca technika, lecz glownie
do takich procesow, jak zgazowanie i piroliza
w duzych reaktorach. Analiza pojedynczej
czastki w trakcie trwania procesu pirolizy
bez wyciagania probki z reaktora wigze sie
z koniecznoscig przeswietlania catego reaktora,
co znacznie pogarsza jakos¢ zdje¢. Tomografia komputerowa
daje mozliwos¢ najdoktadniejszej analizy probki; ogranicze-
niem tej techniki jest wielko$¢ probek poddawanych analizie.
Niezaleznie od zastosowanej techniki, wszystkie z wymie-
nionych metod badawczych moga dostarczy¢ wielu cennych
obserwacji, takich jak charakterystyczne odksztatcenia probek,
zalezne od ulozenia wldkien, a takze powstawanie w probkach
o ksztakcie szescianu niespirolizowanego kulistego rdzenia jako
etapu przejsciowego. Innym przyktadem takich obserwacji sg
peknigcia wewnatrz probek powstale podczas pirolizy, zmienna
dynamika pirolizy dla probek o roznej budowie (ksztatt i utoze-
nie stojow drewna) oraz dla probek o réznym ksztalcie.
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