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ANOTACE

Hlavnim cilem diplomové prace bylo navrhnout zcela novou experimentalni sestavu
a provést experimenty mrznuti a tani s aplikaci vzacného plynu argonu. Experimenty byly
provedeny na vzorcich naplnénych odplynénou destilovanou vodou a plné nasycenym piskem.
Experimentalni sestava byla sestavena z vnitini a vn¢j$i nadoby a vicka. Z prostoru mezi vnitini
a vnéjsi nadobou byl pomoci vakuové pumpy odsavan vzduch. Vzniklé vakuum slouzilo jako
izolace vzorku. Skrze otvory ve vicku bylo protaZeno teplotni ¢idlo, které métilo teplotu uvnitt
nadoby se vzorkem a plastovd hadicka, pomoci které byl odvadén uvolnény argon
do prutokoméru. Bylo provedeno sedm experimentti s odplynénou destilovanou vodou a dva
experimenty s nasycenym piskem. V prvni fazi byla nadoba se vzorkem umisténa
do pietlakového aparatu a mrazici jednotky, kde byl vzorek sycen argonem pfi tlaku 3 bary
a teploté +23 °C po dobu 24 nebo 36 hodin. Poté byl vzorek mrazen pfi stejném tlaku a teploté
-10 °C po dobu 24 nebo 36 hodin. Nasledovala faze tani. Nadoba se vzorkem byla vyjmuta
z mrazici jednotky a pfetlakového aparatu, bylo na ni nasazeno vicko a zahajeno méfeni teploty
a prutoku argonu pritokomérem. U jednoho experimentu byl zaroven pritok méten metodou
pocitani bublin. Vysledky experimentii poskytly informace o prabehu teplot a pratoku argonu
pfi tani ve vzorku naplnéném vodou a piskem a nasycenym argonem. Vysledky budou nadéle

vyuzity pro matematické modelovani.



ANNOTATION

The main aim of the diploma thesis was to design a new experimental set-up. Freezing
and thawing experiments were performed on samples filled with degassed distilled water
or fully saturated sand. The samples were saturated with noble gas argon within experiments.
The experimental set-up was assembled with an inner and outer vessel and a lid. Air was sucked
out of the space between the vessels by a vacuum pump. The vacuum served as an isolation
of the sample. A temperature sensor measured the temperature inside the sample vessel.
A plastic tube was used to pipe away the released argon to the flow meter. Seven experiments
with degassed distilled water and two experiments with fully saturated sand were performed.
In the first phase, the sample vessel was placed in a pressure plate extractor and a freezing unit,
where the sample was saturated with argon at a pressure level of 3 bars and a temperature
of +23 °C for 24 or 36 hours. Then the sample was frozen at the same pressure level
and temperature of -10 °C for 24 or 36 hours. The melting phase followed. The sample vessel
was taken out from the freezer and the pressure plate extractor, a lid was placed on it and the
measurement of argon flow and temperature was started. In one experiment, the argon flow rate
was also measured by bubble counting. The results of the experiments provided information
about temperatures inside the vessel and argon flow rate during the thawing phase. The results

will be used for mathematical modelling.
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1. Uvod

Velka cast ekosystému vécné zmrzlych pid neboli tzv. permafrostu diky zvySujicim
se teplotdm v rdmci globélniho oteplovani taje. Nékteré rozsahlé oblasti, zejména na severni
polokouli, roztavaji poprvé po tisici letech. Mikroorganismy kdysi uvéznéné v ledu zacinaji
rozkladat organicky material a tim uvolnuji do atmosféry sklenikové plyny jako oxid uhli¢ity
¢i metan (Turetsky a kol., 2019). ZvySovani teploty v téchto oblastech a nasledné tani
permafrostu ma zasadni vliv na mistni prostfedi. Kdysi stabilni permafrost je destabilizovan
a stale cCastéji severni oblasti ohrozuji eroze ¢i propady zeminy. Neékteré oblasti jsou
zaplavovany vodou, coz zrychluje uvoliiovani metanu do ovzdusi, jelikoz vodni plochy

vypoustéji do atmosféry vétsi mnozstvi metanu nez ostatni plochy (Olefeld a kol., 2016).

Existuje mnoho modeld, které poskytuji odlisné scénate budoucnosti aktualné zamrzlého
uhliku. Jeden predpoklada, ze tani permafrostu ve velkém méfitku vede k prosychani pady
a sussi podminky urychli rozklad organické hmoty, coz zvysi emise oxidu uhli¢itého, naopak
se siln¢ potlaci emise metanu (Lawrence, 2015). Méteni obsahu metanu v permafrostu ukazalo,
ze koncentrace metanu ve zmrzlych pidach a klinech je vys$$i, nez soucasna atmosféricka
koncentrace a geologicky starsi permafrost obsahuje vys$si hodnoty koncentrace nez permafrost
geologicky mladsi. ZvySeny obsah vody také implikuje vyssi koncentrace metanu. (Brouchkov

akol., 2002).

Predkladana diplomova prace si kladla za cil prohloubit znalosti o fyzikalnich principech
mrznuti a tdni vody na malém vzorku naplnéném destilovanou odplynénou vodou nebo plné
nasycenym piskem, nasyceném vzacnym plynem — argonem. Béhem experimenti byl méien
teplotni pribéh vzduchu uvniti vzorku, byla méfena zména objemu vzorku béhem faze tani
a také bylo méfeno mnozstvi vzacného plynu argonu, ktery ze vzorku unikal béhem féaze tani.
V ramci diplomové prace byla navrzena, sestavena a uvedena do provozu nova experimentalni
sestava. V diplomové praci je predstavena metodika méfeni experimentt. V zévéru prace jsou
uvedeny vysledky testovacich experimentl s destilovanou odplynénou vodou a nasycenym

piskem.

Cilem této prace bylo (i) rozsitit resersi na téma mrznuti a tdni permafrostu, tvorbu a tinik
plynii ze zamrzl¢ pidy, (i1) provést testovaci experimenty mrznuti a tdni ve vzorku naplnéném
vodou s aplikaci vzacného plynu (ii1) provést experimenty s plné nasycenym piskem, (iv)
zméfit prabéh teploty uvniti vzorku, (v) zméfit pritok vzacného plynu a (vi) zméftit deformace

vzorku v prib&hu experimentu.



2. ReSerSe literatury

V chladnéjsich regionech dochazi ke stale castéjSimu jevu, pii kterém dochazi k tani
a optovnému mrznuti, diive stdle zamrzl¢, pidy. Cykly, pti kterych pida taje a op&tovné

mrzne, jsou stale vyznamnéjsi a reflektuji globalni zmény teploty na zemékouli.

Béhem obdobi, kdy teploty vzduchu klesaji hluboko pod bod mrazu, dochazi v pudé
k tvorb¢ ledovych ¢ocek (napft. Li a kol., 2017). V disledku mrznuti vody, dochéazi ke zvétSeni
objemu vody v pdrech a nadzdvihani pidy nad ledovymi ¢o¢kami. Na ¢ele mrznuti (misto, kde
se teplota v ptidé dostavd pod 0 °C) vznikd zaporny tlak, ktery zptlisobi, Ze je sem voda
piemisténa a vytvoii zde ledové Cocky. Pokud zmrzlé ledové cocky zacnou roztavat v disledku
zmény teploty, mize dochazet napi. k sedani budov, nerovnostem na silnicich, sesuvim ptidy

apod. (Gordon a kol., 2008)

Ishikawa a kol. (2016) zkoumali, jaky vliv maji cykly mrznuti a tani na propustnost
a zadrzeni vody na tiech vzorcich vulkanické hrubozrnné zeminy a pisku. Béhem experimentti
mrznuti a tdni byli vzorky vystaveny riizné teploté a tlaku vzduchu a vody. Z vysledki bylo

patrné, Ze béhem cyklti mrznuti doSlo k poruseni textury.

Zménami mechanickych a fyzikalnich vlastnosti plidy se zabyvali také napt. Nsaif a kol.
(2019), kteti studovali zmény v zemin€ pii experimentech mrznuti a tani s riznou velikosti
napéti (az do 1 MPa). Vzorek byl nasycen odplynénou vodou a teplota byla méfena dvéma
termistory, na vrchni ¢asti a spodni ¢asti vzorku. Teplota ve vzorku klesla na -9 °C a po celou
dobu experimentu ziistala stabilni. Po ukonceni mrazeni se teplota uvniti vzorku zacala
vyrovnavat s teplotou v laboratofi (21 °C). Teploty méfené na obou cidlech se snizovaly
a zvySovaly soubézné, horni teplota Cidla byla lehce vyssi, a to diky piirozené konvekei, ktera
se muze vyskytovat, uvniti vzorku. Systém byl déale vyuzivan pro aplikovani riznych pocta

mrazicich cykld, byl méfen objem vzorkt a sledovany deformace zeminy.

Experimenty mrznuti a tani na riznych typech pidy provedli také Zeinali a kol. (2016).
Vzorky zeminy vystavovali mrazu a hlavnim cilem jejich vyzkumu poslednich let bylo

kategorizovat pudy, dle jejich citlivosti vii¢i mrazu.

Béhem tani zmrzlych ¢ocek dochézi k uvoliiovani metanu (Wagner a kol., 2003). Vznik
metanu béhem mrznuti v podzimnich a zimnich mésicich a jeho uvolnéni béhem obdobi tani
neni jeSté dobfe popsano. Proto se Wagner a kol. (2003) vénovali vlivu mrznuti a tani
na proudéni metanu v aktivni vrstvé permafrostu na Sibifi. Na neporuSenych vzorcich byly

provedeny experimenty s riznymi scénafi napt. cely vzorek byl vystaven mrazu, vzorek byl
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mrazen pouze seshora nebo zespodu apod. Vysledky experimentii ukézaly na spojitost mezi
teplotou plidy, mnozstvim vody a metanu béhem mrazicich arozmrazovacich cykli.
Laboratorni vysledky také ukazaly, ze byl metan kromé vegetacniho obdobi produkovan
1 vpodzimnim obdobi. Z vysledkl zjistili, Ze mikrobidlni produkce metanu probihala
pii teplotach okolo +1 °C v nizSich vrstvach ptidy. Poté byl v permafrostu zachycen a vypustén

do atmosféry az v obdobi tani nasledujici jaro.

Celosvétové zvySovani teplot vyvolava zmény v redistribuci vody a v prostorovém
rozlozeni vody v pudnim profilu. Mnozstvi vody vpudé ovliviluje zemédé€lstvi, erozi,
mikrobakterialni aktivitu pod zamrzlou vrstvou a chovani permafrostu pfi tani, coz je uzce
spjato s globalnim oteplovanim. Pribéh teploty a obsahu vody béhem mrznouci faze
experimentl studovali Watanabe a kol. (2011) na vzorku pisku, jilu a hlinitém jilu. Studie byla
provedena na valcovych vzorcich o priméru 7,8 cm a vysce 35 cm. K méfeni teploty byly
vyuzity médéné termoclanky, vodivostni ¢idla (TDR) a tenzometry. Stény vzorku byly
izolovany gumou, kterd byla navic obalena skelnou vatou. Vysledky ukazaly, ze obsah
nezamrzl¢ vody a tlakova vyska se snizuji se snizujici se teplotou. Tlak nezamrzlé vody byl
v zamrzl¢ padé nizsi nez v nezamrzlé piid€, proto se voda pohybovala smérem k zamrzlé vrstve
blize povrchu. Vztah mezi vlhkosti a tlakovou vyskou bé&hem experimentu piiblizné
korespondoval s reten¢ni ¢arou naméfenou béZznymi metodami. Mnozstvi nezamrzlé vody
prudce kleslo u pisku, postupné u jilu a riizné€ rychle u hlinitého jilu. Mnozstvi celkové zamrzlé
vody u pisku a hlinitého jilu vzrostl, kdezto u jilu se celkové mnozstvi zménilo jen pobliz Cela

mrazu.

Opakované zamrzani piudy mé za nasledek terénni zmény jako jsou ledové kliny, ledové
valy nebo povrchovy led. Se stalou teplotou vzduchu pod bodem mrazu za¢ne mrznout povrch
pudy a mraz se postupné dostava i do hlubsich Casti. Voda v pdrech postupné zamrza a zvétsuje
svllj objem, zatimco nezamrzld voda se z hlubSich casti dostava vzhiru k povrchu.
S kazdorocnim opakovanim, migrujici voda a led vyrazné pretvaieji terén v chladnych
oblastech. Teplota piidy ma vliv na obsah nezamrzl¢ vody a tloustku ledu v ni, coz ovliviiuje

mechanické vlastnosti pudy.

Turetsky a kol. (2019) upozoriuji na fakt, ze Arktida se otepluje a permafrost taje,
na nékterych mistech poprvé po tisici letech. Pii zvySujici se teplot¢ nad bod mrazu,
mikroorganismy zac¢inaji rozkladat organicky material. Permafrost v sob¢ zadrzuje bez mala

1 600 miliard tun uhliku (Schuur a kol., 2015).
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V Arktid¢€, vlivem tajicich ledovych kapes, dochdzi v mnohych oblastech k nahlému
propadani ptdy. Na Aljasce lze dokonce pozorovat n¢kolik diive zalesnénych oblasti, které
jsou zaplaveny vodou (Olefeldt a kol., 2016). Zaplavené oblasti se stavaji velkym problémem,
protoze mohou do atmosféry vypoustét vétsi mnozstvi metanu nez pevny povrch. Rozmrzani
zeminy muze vést také k sesuvim piidy, pfi nichz se do okoli mize uvolnit znaéné mnozstvi
CO» z tajiciho ledu. Ze studie Turetsky a kol. (2019) vyplyva, ze néhlé tani pid v oblasti
nizinnych jezer a moktada, by mohlo uvolnit az 100 miliard tun uhliku do roku 2300. Soucasné
modely postupného tani permafrostu predpokladaji uvolnéni az 200 miliard tun uhliku.
Pti ndhlém tani je uvolnéno vice metanu nez pii postupném tani, klimaticky dopad bude

obdobny (Koven a kol., 2015).

Mezi dalsi vyzkumniky zabyvajici se mnoZstvim obsahu uhliku v permafrostu
v arktickych a subarktickych oblastech a jeho reakci na klimatické zmény se tadi Shuur a kol.
(2015). Klimatické zmény vedou k rychlejsSimu mikrobiologickému rozkladu uhliku a jeho

uvolnéni do atmosféry spole¢né s metanem.

Vlivem tani permafrostu vznikaji vyznamné reli¢fové utvary tzv. termokrasy (Olefeldt
a kol., 2016). Termokrasy se propadaji a klesaji pod uroven okolniho terénu. Termokrasy
zabiraji ptiblizné€ asi 20 % permafrostu na severni polokouli a jejich rychlost vzniku a mnozstvi
se zvySuje. Vyzkumy odhaduji, Ze t¢émét polovina mnozstvi podzemniho uhliku je uloZena

pravé v termokrasech.

Béhem provadénych experimentti mrznuti a tani mohou byt sledovany dalsi fyzikalni
a chemické vlastnosti ptid v chladnych oblastech, adsorpce a desorpce fosforu v pudé (Wang
a kol., 2017) nebo vysledky experimentli mohou byt vyuZity jako vstupni informace k odhadu

parametrt fyzikalné-matematickym modelem (Stdhli a kol., 1996).

Holocher a kol. (2002) se ve své praci zaméfili na experimentalni vyzkum
tzv. ,,prebytecného vzduchu* v kvazi-nasyceném poréznim prostiedi. Studovali vznik ptebytku
rozpuSténého vzduchu v kvazi-nasycenych materidlech pomoci analyzy a interpretace
rozpusténého vzacného plynu (He, Ne, Ar, Kr, Xe) béhem experimentli na laboratornich
valcich. Jejich studie byla realizovana na dvou riznych experimentalnich sestavach, kdy v obou
z nich byl pouzit kfemicity pisek ve valci o vySce jednoho metru. Experiment se skladal ze dvou
fazi. Prvni faze: stalé dopliiovani podzemni vody — bylo simulovéano jednosmérnym proudénim
vody skrze valec a druha faze: kolisani hladiny podzemni vody ve zvodni bez infiltrace — bylo
zajisténo cyklickym kolisanim vody ve sloupcich. Kompletni nebo alesponi ¢aste€né rozpusténi
vzduchovych bublin zachycenych v kiemicitém pisku identifikovali jako mechanismus
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zodpovédny za vytvareni ,,pfebytecného vzduchu®. Zaviselo na navrhu experimentu, nicméné
pfesyceni rozpusténym vzacnym plynem se pohybovalo v rozmezi 1,4 % az 16,2 %. Pomoci
inverznich a koncep¢nich modelii byli interpretovany namétené pritoky vzacnych plynt a byly
porovnany s vysledky numerickych simulaci vzduchovych bublin rozpusténych ve vélcich
s pIn¢ saturovanou ptidou. Krom¢ mnozstvi zachycené¢ho vzduchu, hydrostaticky i kapilarni
tlak jsou dilezitymi parametry zodpovédnymi za celkové mnoZzstvi rozpusténého vzduchu.
Slozeni ,,ptebytecného vzduchu® se fidi rezimem odtoku vody, distribuci velikosti bublin,

puvodni koncentraci rozpusSténych plynii a ptivodné zachycenym plynem.

V dalsi praci se Holocher a kol. (2003) zabyvali kinetickym modelem rozpusténych
vzduchovych bublin a sloZzenim rozpusténé¢ho plynu ve vodé. Pfitomnost zachycenych
vzduchovych bublin v horni, kvazi nasycené ¢asti zvodn¢ miize podstatné ovlivnit koncentrace
atmosférickych stopovych plyni v podzemnich vodach, jakoz i bioremediaci, kterd zavisi
na skute¢ném obsahu rozpusténého plynu jako je kyslik ¢i dusik. K detailnimu popisu vymény
plynt byl vyvinut kineticky model transportu rozpusténého vzduchu v poréznim prostiedi,
ktery popisuje také mezifazové prenosy hmoty se zachycenymi bublinami vzduchu. Model
zohlediiuje zmény ve velikosti zachycenych bublin. Proto umoznuje kvantifikaci ptenosu

hmoty mezi bublinami libovolného slozeni a proudici ¢i stojatou vodou ve valci se vzorkem.

Vysledné koncentrace rozpusténych atmosférickych plyni v podzemni vodé jsou
z dlvodu rozpousténi zachycenych bublin vys§i nez jejich rovnovazné koncentrace
rozpustnosti. Casovy vyvoj slozeni tohoto ,,piebyteéného vzduchu“ je dan rozpustnosti
a molekularni difuzivitou uvazovanych plynii, podminkami proudéni a fyzikalnimi vlastnostmi
zvodné, jako je pomér zachyceného vzduchu a vody v prostoru porti. V ptipadé vzacnych plynt

v pritocném systému se zd4, ze rozdily rozpustnosti jsou pro slozeni ,,ptebytecného vzduchu*

vvvvvv

Goldbergova a kol. (2008) ve své studii zkoumali u€inky mrznuti a tani na toky plynt
CO> (oxid uhlicity), N2O (oxid dusny) a NO (oxid dusnaty) mezi pidou a atmosférou.
Neporusené pudni vzorky byly odebrany ze vzrostlého smrkového lesa na jihovychodé
Némecka. Pratoky plynti byly studovany na vzorcich, které byly vystaveny zapornym teplotam
-3 °C, -8 °C a -13 °C. Experimenty probéhly na dvou typech pidnich vzork, (a) jeden slozeny
pouze z organickych materialti a (b) druhy slozeny z vrstvy organické hmoty a vrstvy mineralni
pudy. Béhem faze tani pozorovali rostouci mnozstvi CO2, N2O a NO uvolnéné z lesni pudy.
Vysledky ukazaly, Ze z nejvétsi ¢asti se na produkcei plynii podilely ty vrstvy, které obsahovaly

organickou hmotu. Po prudkém zmrazeni vzorku byl pfi tdni zaznamenan vyssi tok CO.,
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zatimco pfi opakovanych cyklech mrznuti a tdni byl tok CO» nizsi. Rychlost a teplota mrazeni
ani opakované cykly mrznuti a tani nemcély vliv na priatok N>O a NO. Dale se ukézalo,
ze v mineralni vrstvé také dochézelo k produkci N2O. NO bylo vytvoteno hlavné pfi zvySeni
teploty pudy béhem rozmrazovani. V tomto experimentu mrznuti a tani byly zaznamenany
az 20x vyssi pratoky NO nez prutoky N>O. Vysledky tedy naznacuji, ze rozmrzani horni vrstvy

ve smrkovych lesich ma maly potencidl zvysit koncentrace CO2, N2O a NO.

Mrznuti a tdni ovlivitluje mnoho fyzikdlnich, chemickych a biologickych procest
v pudach, vcetné produkce stopovych plyni. Teepe a kol. (2004) studovali mrznuti a tani
na tfech ptdach: piscité, prachové a hlinité. Také studovali i€inky zmény obsahu vody a tvorbu
N>0 a CO,. Koncentrace N>O b&hem tani klesaly v zavislosti na obsahu vody v porech. Cim
mensi mnozstvi vody v porech, tim niz8i koncentrace N>O. Koncentrace CO2 souvisely
s obsahem ptidni vody. Nejmensi koncentrace N>O a CO; byly zaznamenany pii nejvyssim
obsahu vody v ptidé a naopak. Koncentrace CO; béhem tani prekrocily ptivodni koncentrace
pfed zmrazenim ptidy, coZ naznacuje, Ze se zmrazenim zvysil pfisun Zivin. Rozdily koncentraci
mezi jednotlivymi plidnimi vzorky byly malé, omezovaly se pouze na kratka obdobi mrznuti
a byly zptisobeny rozdilnymi Casy potfebnymi ke zmrznuti ptidni vody. Rozdily ve struktuie
pudy nemély zadny vyrazny vliv na NoO béhem tani. Zmrazeni ptidy na mén¢ nez jeden den,
m¢élo zanedbatelné ucinky. Zatimco del$i mrznuti zpisobilo zvySeni koncentraci CO> i N2O.
Doba mrznuti a obsah vody v piidé maji zjevné vyznamny vliv na koncentraci N>O, zatimco

efekt textury pidy v rozsahu, ve kterém jej studovali, byl maly.

Brouchkov a kol. (2002) se zamé&fili na méteni obsahu metanu v permafrostu. Koncentraci
metanu ve vzduchovych bublindch permafrostu méfili jak v ndplavovych usazeninéach, tak
v ledovych klinech na vychodni Sibifi. Naméfené hodnoty koncentrace metanu dosahovaly
az 6000 ppm v usazeninach i klinech. Primérnd hodnota koncentrace metanu v pidach
a klinech byla vyssi nez soucasna atmosféricka koncentrace. Byl zkouman dispropor¢ni vztah
mezi hodnotami koncentrace metanu a oxidu uhli¢it¢ho. Hodnoty koncentrace metanu
v ledovych klinech byly nizsi nez ve zmrzlych padach. Geologicky star$i permafrost obsahoval
vy$$i hodnoty koncentrace metanu nez permafrost geologicky mladsi. Odebrané vzorky pudy
uchovavali pfi teploté -5 °C. Trvalo mésice, nez zachytili nepatrné zmény obsahu metanu
na ruznych puadach. Produkce metanu ¢asem klesd, proto jsou dlouhodobé predpovédi obsahu

metanu v zamrzlych padach problematické.

Lipp a kol. (1987) se ve svém vyzkumu zabyvali procesem mrznuti vodnych roztok

plyni a tvorbou vzduchovych bublin na pohyblivém rozhrani voda-led. Obohaceni plyna
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v duasledku distribu¢niho koeficientu bylo detekovano pomoci metody testovaci bubliny.
Polomér bubliny se zvétSoval tim, jak se pfiblizovalo ¢elo mrznuti. Pro kyslik byl zjistén
distribu¢ni koeficient 0,048 (pii 0 °C). Bubliny se tvofily na rozhrani voda-led a rostly
ve stacionarni koncentraci v tekuté fazi roztoku. Tvorba bublin zavisela nejen na koncentraci
plyni, ale také na samotném procesu mrznuti a pfitomnosti jinych latek, jako napf. sil, ktera
ovliviluje rozpustnost plynd. Suspendované ¢astice a pevné povrchy, jejich povaha a tvar také
ovliviiovali dobu vzniku vzduchovych bublin v mrznoucim roztoku. Ve vysoce nasycenych
roztocich plynu bylo mozné pozorovat dendriticky rozpad rovinného rozhrani voda-led
v dtsledku obohaceni plynem. Vznik a rtist bublin se jevil jako periodicky proces, ktery
potfebuje urcité podminky a muize byt vysvétlen neustdlym zvySovanim a snizovanim
koncentrace plyni v roztoku. Kinetika zvétSovani bublin a jejich maximalni velikost se fidila
rychlosti rozhrani voda-led. Béhem zvétSovani byly bubliny vytlaCovany a castecné
zapouzdieny, dokud nedoséhly poloméru v fadu difuze mezni vrstvy koncentra¢niho profilu

a nebyly pIn¢ pohlceny pevnou fazi (ledem).

Loose a kol. (2010) se ve své praci zaméfili na experimentalni stanoveni koeficientl
difaze pro kyslik (O>) a fluorid sirovy (SFe) v experimentalnich valcich naplnénych motskym
ledem s konstantni tloustkou a teplotou povrchu ledu mezi -4 °C a -12 °C. Vzorky hodnotici
SF¢ ukazaly klesajici koncentraci plynu od rozhrani voda-led k rozhrani led-vzduch s dikazy
o rozdéleni rozpustnosti mezi pory naplnénymi plynem a kapalinou. V priméru se koeficient
difuze pro SF¢ pohyboval okolo hodnoty 1,3.10* cm?s™! (£ 40 %) a pro Oz 3,9.107° cm?s™!
(41 %). Pfi porovnani téchto odhadl koeficienti difuze se stavajicim odhadem pfenosu plynu
vzduch-mote ukazuje, ze vyména plynt difizi moiskym ledem milze byt zanedbatelnd
ve srovnani s vyménou plynti vzduch-mote prasklinami v ledu, i kdyz podil oteviené vody

je men$i nez 1 %.

Lawrence a kol. (2015) se zabyvali vlivem tajiciho permafrostu a zménami vlhkosti pudy
vzhledem ke koncentracim CO> a CHs4. S pomoci jejich modelu CLM (Community Land
Model) ptedpovédéli, ze by tani permafrostu mohlo vést k vyznamnému prosychani pidy
v dasledku zvySeného odvodiiovani po jeho roztati. CLM piedpoklada, Ze sussi podminky
urychli rozklad organické hmoty s doprovodnym zvySenim koncentrace oxidu uhlicitého.
Naopak sussi podminky silné potlacuji nariist mnozstvi metanu. S ohledem na spolecny vliv
CO; a CH4 na globalni oteplovani, vysychani pudy oslabuje jejich potencidl modelovany CLM

o vice nez 50 % ve srovnani s pfipadem nevysychani.
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Matzner a kol. (2008) si polozili otazku, zda udalosti mrznuti a tdni zvySuji ubytek uhliku
a dusiku z ptd riznych ekosystémi. V prezkoumani pfisli na to, Ze cykly mrznuti a tani
by mohly vyvolat ztraty plyn nebo rozpusténych latek s dusikem, ale pouze takové, které
se projevi az v roénim ¢asovém méfitku. Zjistili také, ze pti tani zmrzlé plidy se nahle uvolni
velké mnozstvi oxidu uhli¢itého. AvSak v ro¢nim ¢asovém méfitku maji cykly mrznuti a tani
bud’ maly ucinek na ztrdty ptdniho uhliku nebo dokonce snizuji jeho ztraty ve srovnani
s podminkami bez mrznuti a tani. Mirn¢j$i zimni klima naopak mtze mit za nasledek vétsi

ztraty uhliku z pud.

Marion (1995) ve svém piehledu Siroce zkoumal interakce mezi procesy mrznuti a tani
a chemismem pud se zaméfenim na 1) vliv rozpusténych latek na fyzikélni vlastnosti, jako
je pokles bodu mrazu, nezamrzla voda a zdvihani ptdy, 2) efekt cykld mrznuti a tani a nizkych
teplot na chemismus pid a 3) modelovani mrznuti a tdni a chemismu. Marion zjistil,
ze pritomnost rozpusténych latek zplsobuje pokles teploty zmrznuti, coz zvySuje mnozstvi
nezamrzlé vody v piidach. Kapalné filmy, na ¢asticich ptidy poskytuji dominantni cestu pro tok
vody a s ni spojené rozpusténé latky v zamrzlych ptdach. Obecné plati, ze soli snizuji
hydraulickou vodivost a snizuji také proudéni vody k zamrzlému cCelu, coz snizilo vyskyt
nadzdvihavani piidy zpisobené mrazem. VyluCovani rozpusténych latek béhem mrznuti vede
k ptesyceni roztoki, coz podporuje srazeni sekundarnich minerali v pidach. Na turovni povodi
jsou koncentrace iontli ve vode z tani (pud) Casto 2 — 9krat vyssi nez koncentrace ve vodé
ze snéhové pokryvky. Teplota je dominantnim faktorem fidici rychlost rozkladu, pfi¢emz
v minimalni detekovatelné mife nastava pti teplot¢ -10 °C. Jak houby, tak bakterie jsou
fyziologicky aktivni pii teplotdich pod bodem mrazu. Mimobunééné enzymy jsou aktivni
v pudach 1 pfi teploté -20 °C. Predpoklada se, ze k této aktivité dochazi v nezamrzlé vodé
na povrchu ptidnich Castic. Marion tvrdi, ze mezi vlastnostmi pidy existuji silné a slozité
interakce, které ftidi toky rozpusténych latek a vody podél koncentracnich, teplotnich

a hydrostatickych gradientd v zamrzajicich a zamrzlych piadach.

Cilem studie Holtena a kol. (2018) bylo 1épe porozumét komplexnim procestim mrznuti
a tani a U¢inkim téchto procesti na proudéni vody a transport pesticidii pudou. Provedli
zavlazovaci experiment na sloupcich s piidou, aby kvantifikovali transport nereaktivniho
indikatoru a herbicidu MCPA (kyselina 4-chlor-2-methylfenoxy octova) v ¢aste¢né zamrzlé
pude. V tomto experimentu bylo pouzito celkem 40 neporusenych vzorkl ornice a podlozi
ze dvou zemédé€lskych poli s kontrastnimi pidnimi typy (bahno a hlina) v jihovychodnim

Norsku. MCPA a bromid byly aplikovany na horni okraj vSech sloupci. Polovina vzorkl byla
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poté zmrazena pii -3 °C, zatimco druha polovina byla uchovavana pii teploté +4 °C. Sloupce
byly nésledné podrobeny opakovanému zavlazovani rychlosti 5 mm umé¢lé destové vody
po dobu 5 hodin. Po kazdém zavlazovani nasledovalo 14denni obdobi mrznuti (-3 °C) nebo
chlazeni (+4 °C). Vysledky ukazaly, Ze témét o 100 % vice MCPA se vyluhovalo ze zmrzlych
nez nezmrzlych sloupcii. Schéma postupu vyluhovani bromidu a MCPA si byly ve zmrazenych
vzorcich velmi podobné. S vysokymi koncentracemi a jasnymi maximy za zacatku procesu
zavlazovani a s niz§imi koncentracemi v pozdéjSich fazich. Z nezamrzlych vzorkl ornice
se nevyluhovala témét zadnda MCPA a koncentrace byly velmi nizké. Bromid vykazoval odlisny

tok. Pesticidy pronikaly pidnimi makropdry v relativné vysokych koncentracich v Caste¢né

zamrzl¢é pade.

Liu a kol. (2020) se zabyvali metodami umélého zemniho zmrazovani a navrhli novou
metodu s injektazi zemniho studeného plynu, pomoci nizZ by mohla mélka puda a voda rychle
zmrznout. Studeny plyn o teploté od -15 °C do -10 C° byl vstiikovan do laboratorniho vzorku
s piskem a byl studovan vyvoj ¢ela mrznuti a migrace vody. Podle vyvoje ¢ela mrznuti byl
proces zmrazovani rozdélen na pocateni fazi ochlazovani, fazi fazového ptrechodu a fazi
podchlazovani. Vysledky ukézaly, ze zvySeni pocatecniho obsahu vody na zacatku experimentt
mélo maly vliv na dobu potiebnou pro dokonceni pocatecni faze chlazeni, zatimco doba

potiebna pro fazovy piechod se zvysila téméf ve stejném pomeru.

Libby a kol. (2020) studovali G€¢inky intenzity zamrzéani na ptidni podminky a emise N2O.
Vytvoftili jednosmérné mrznuti a tdni (shora dolit). Zemina byla umisténa do krabic, které byly
po stranach izolované, zespodu vyhtivané a nahote oteviené. Snih byl umistén na povrch pidy
a krabice byly umistény do samostatnych komor s fizenou klimatizaci, aby zmrzly (-9 °C)
a rozmrazily se (+5 °C). Metoda byla pouzita v experimentu k vyhodnoceni vztahii mezi
poctem dni mrazu, obsahem vody v pid¢, preménami uhliku a dusiku a emisemi N>O.
Vysledky ukazaly, ze koncentrace N>O byly nejvétsi z pad, které byly vystaveny vétSimu
mrazu. Vrcholy obsahu vody v piidé béhem tani ptedchdzely vrcholim toku N>O. ZvySeni

obsahu vody simulaci desté nezvysilo emise N>O ve srovnani se samotnym tanim snéhu.

Caést reserse byla pievzata a upravena z Jurdk 2020.
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3. Teorie

Vztah vdhového mnozstvi plynu rozpusténého v kapaliné je dan Henryho zakonem.

Zavislost rozpustnosti v zavislosti na tlaku je vyjadfen rovnici:

QG
C=He T Tref Mp (1)
¢ [kg.m?] koncentrace rozpusténé latky ve vodé
p [Pa] tlak
T [K] teplota
He [mol.m>.Pa’!] konstanta pro Henryho zakon pfi referen¢ni teploté

Trer = 298,15 K (pro argon He = 1,4 . 107)
M [g.mol ] molarni hmotnost (pro argon M = 39,948)
Q [K] konstanta (pro argon Q € (1400;1700), pouzito Q = 1550)
(prevzato ze Sander, 2015)

Stavova rovnice idedlniho plynu zavisi na tlaku a teploté a je déna:

p= pﬁT (2)

p [Pa] tlak

p [kg.m-3] hustota

R [m3.Pa.K-1.mol-1] univerzalni plynova konstanta, R = 8,914
M [kg.mol-1] molarni hmotnost

T [K] teplota

Pro vypocty uvedené v této praci budou pouzity hodnoty hustoty pro vodu pii 20 °C
998,2 kg.m™, pro led pii 0 °C 916,7 kg.m™ a pro led pii -10 °C 918,7 kg.m™.

Argon je bezbarvy nehoflavy plyn bez zapachu, t€z§i nez vzduch. Plyn je rozpustny
ve vodé a jeho rozpustnost pfi 20 °C a tlaku 1 bar ¢ini 3,4 ml/100ml. (National Center
for Biotechnology Information, 2022).
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4. Material a metody

Laboratorni experimenty mrznuti a tani, které jsou v této praci prezentovany, byly
naméteny v laboratofich katedry Hydromelioraci a krajinného inzenyrstvi (K143), Fakulty

stavebni, Ceského vysokého uéeni technického v Praze (CVUT v Praze).

V ramci diplomové prace byla navrzena nova laboratorni sestava pro provedeni
experimentll mrznuti a tdni ve vzorku naplnéném destilovanou odplynénou vodou nebo plné

nasycenym piskem s aplikaci vzacného plynu argonu.

Sestava skladajici se z experimentalni nddoby na vzorek, mrazici jednotky, teplotniho
¢idla, pretlakového aparatu, pritokoméru, tlakové lahve s argonem, vakuové pumpy a stolniho

pocitace byla umisténa v laboratofi s nastavenou konstantni teplotou 23 °C.
4.1 Experimentalni valcova nadoba

Experimentalni nadoba na vzorky (Obrazek 1) je sloZena ze tii hlavnich Casti: vnitini
nadoba, vnéj$i nadoba a vicko. Vnitini nddoba ma primér 30 mm a vySku 40 mm
(objem 28,27 cm®). Experimentalni nddoba na vzorek byla navrzena na zikladé né&kolika
pozadavki. Prvnim pozadavkem bylo, aby byl vzorek uvniti nadoby izolovan. Proto byl vnitini
valec umistén do vnéjsiho valce, tak aby mezi valeCky vznikla vzduchova kapsa (viz.
Obrazek 2). Vzduch byl odsavan pumpou a bylo vytvoreno vakuum. Timto dochdzelo k postupu
teplotnich zmén (ptedevsim pii tani) uvniti vzorku pouze seshora. Dal§im pozadavkem bylo,
aby experimentalni nadoba spolu se vzorkem byla vystavena tlaku 1 bar a vysSich
v pretlakovém aparatu. Béhem experimentl byla métena teplota uvnitt nadoby, bylo méfeno
mnozstvi unikajiciho vzacného plynu a byly zmétfeny deformace v pritbé¢hu experimentd.
Navrhovana sestava bude dale vyuzita pfi méfeni MRI (snimkovani magnetickou rezonanci).
Velikost valcové nadoby byla ptizplisobena velikosti pietlakového extraktoru (primér 13 cm
a vySka 11,5 cm). Vnitini nddoba, vnéjsi nadoba a vicko byli vyrobeny z materidlu POM C
(polyoxymetylen copolymer; hustota 1,41 g/cm?’; tepelna vodivost 0,31 Wm'K™') a byli
vyrobeny na zakdzku dle nami dodané predlohy.
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Kabelova prichodka A1000.06.025 Niklovana Cole-Parmer VapLock™ Fitting, zavit 1/8 NPT

mosaz, zavit M6 \

vicko s prtchodkami

1715

vnitni dil

vnéjsi dil

22,

O krouzky - 3x dy =45 mm, d, =3 mm
1x di= 31 mm, d; = 3mm

89,5

40

5]5]5]

| Adaptér 1/4-28 UNF - luer lock
5/5|5 30 5|55

60

Obrazek 1: Experimentalni nadoba (kétovano v milimetrech)
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vnitini nadoba

7 0 - kFOquy

vnéjsi nadoba

/ adaptér na odsavani vzduchu

4

Obrazek 2:3D model experimentani sestavy
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Obrazek 3: Vnitrni a vnéjsi nadoba na vzorek a vicko s priichodkami




4.1.1 Vnitini a vnejsi nadoba

Z pozadavku na izolaci vakuem plyne rozdéleni nddoby na dvé hlavni ¢asti, vnitini
a vnéjsi (viz. Obrazek 3), kde v prostoru mezi nimi byl odsdvan vzduch pomoci vakuové pumpy
(Vacuum Controller V855 a Vacuum Pump V700, BUCHI). Vnitini i vné&j$i nddoba maji
tloustku stény 5 mm. Vzduchovd mezera mezi vnitinim a vnéj$im valcem je 5 mm. V dolni
podstavé byl navrzen zavit pro adaptér 1/4-28 UNF LuerLock (Cole Parmer, U.S.A.), ktery
slouzil k odsavani vzduchu. K zabranéni unikani vzduchu z vakuového prostoru, byly v horni
¢asti vnitiniho valeCku umistény tfi o-krouzky DIN (typ NBR 70, 44,5 x 3 mm, Pikron, CR).

Ve vnitini nddobé byl umistén vzorek.

NADOBA - vnitfni &ast NADOBA - vné&jsi &ast
M 1:1 M 1:1
kétovano v milimetrech kétovano v milimetrech

30 a, 12

‘.i,12 Ta

w
o
! IN
—_—

51]4.8

|
]

9.5
| ;
+

5

60
74.5
77.5

40

&

POHLED ZDOLA zavit 1/4-28 UNF

30

&0

30

Obrazek 4. Vnitrni a vnéjsi nadoba experimentalni sestavy
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Obrazek 5: Vnéjsi nadoba

Obrazek 6: Vnitrni nadoba
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4.1.2 Vicko

Nadoba byla nahote opatfena vickem, skrz které byly provedeny tii otvory (Obrazek 7).
Jednim otvorem bylo protazeno teplotni ¢idlo, ve druhém byla priichodka umoznujici méteni
prutoku argonu a tfeti slouzil k vloZeni deformacniho ¢idla. Tésnost vicka zajistoval o-krouzek
DIN (typ NBR 70, 30,2 x 3 mm) (vyrobce Pikron, CR). Jeden otvor byl navrzen pro mosaznou
kabelovou prichodku A1000.06.025 se zavitem M6 (vyrobce SES Sterling), kterou bylo
provedeno teplotni ¢idlo ke vzorku. Do druhého byla zasroubovana kompresni fitinka VapLock
fitting (Cole-Palmer, U.S.A.) se zévitem 1/8 NPT pro odvedeni uvolnéného vzacného plynu

ze vzorku do pratokoméru. Posledni otvor byl pfipraven k instalaci deformac¢niho ¢idla.
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Obrazek 8: Vicko experimentalni nadoby

Obrazek 9: Vicko s pricchodkami
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Obrazek 10: Nakres horni ¢asti vnitrni valcové nadoby a vicka (kotovano v milimetrech)

4.2 Mrazici jednotka

K provedeni experimentti byla vyuzita mrazici jednotka (model KFU 600, vyrobce
KESA, CR). Jedna se o mrazici skiii s ventilovanym chlazenim a provedenou upravou
chladiciho agregatu s moznosti provozu i v plusovych teplotach. Byla vyrobena na zakazku
firmou KESA s kapacitou 145 litri. Mrazici jednotka byla vybavena reguldtorem KM 32
a disponovala funkci mrazeni az do teploty -30 °C. V mrazici jednotce Ize nastavit libovolny

casovy krok méteni a libovolnou teplotou. (prevzato z Jurak, 2020)
4.3 Opticka teplotni ¢idla

Pro méfeni prib¢hu teploty uvnitt nadoby byla pouzita dvé teplotni cidla s optickym
vlaknem (model TS3, Optocon, Némecko). Cidla byla do nadoby ke vzorku instalovana skrze
vicko pomoci tésnici mosazné kabelové prichodky (A1000.06.025, SES Sterling, Francie).
Cidla mohou méfit v teplotach v rozmezi od -200 °C do +300 °C s ptesnosti +0,2 °C (prevzato
z manudlu optického teplotniho ¢idla TS3). Cidla byla piipojena k piijimaci signalu optickych
vldken (typ OEM, Optocon, Némecko) z n¢hoz byl signal ptiveden pomoci USB kabelu
do stolniho pocitace, kde byla data pomoci softwaru FotempAssistent2 uklddana. Méreni

teplotnich ¢idel byla automaticky zapisovana v intervalu 1 sekundy.
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4.4 Pretlakovy aparat

Pretlakovy aparat (Soil Moisture Equipment Corp., U.S.A.) byl pouzit k vytvofeni
ptetlaku (1 az 3 bary), ktery plsobil na vzorek béhem faze syceni vzacnym plynem. VSechny
otvory pietlakového aparatu byly utésnény kromé jednoho, ten slouzil pro piivedeni argonu
z tlakové lahve. Utésnéni bylo provedeno pomoci zaskrcenych plastovych hadic¢ek. Tlak byl
uvnitf pretlakového aparatu kontrolovan pomoci manometru (M6306R, FERRO, Polsko).

4.5 Prutokomér

K méteni pratoku uniklého vzacného plynu argonu ze vzorku byl pouzit pratokomér
(EL-FLOW select, Bronkhorst, Holandsko). Pritokomér byl napojen pomoci plastové hadicky
(Tygon, Ismatec®) na vicko umisténé v horni ¢asti nadoby. Do piistroje byla nahrana kalibrace
pro argon. Priitokomér méfil spolehlive pritoky v rozsahu 0,01794 az 0,897 mln/min. Pfesnost
ptistroje je uvadéna pro tento model +2 % (ptfevzato ztechnickych specifikaci produktu
EL-FLOW Select F-110C). Prutokomér poskytuje hodnoty v normovanych jednotkéach
mln/min. Pfepocet z normovanych jednotek na ml/min mé vzhledem k teploté minimalni efekt.
Pratokomér byl pomoci USB kabelu pfipojen ke stolnimu pocitaci, kde byla data pomoci

aplikaci FlowDDE a FlowPlot ukladana.
4.6 Tlakova nadoba s plynnym argonem

Tlakova nadoba s plynnym argonem byla pouzita k natlakovani ptetlakového aparatu
na hodnoty od 1 do 3 bar. Byla pouzita tlakova lahev s argonem od firmy Linde o objemu
501 o Cistote 99,996 % (prevzato z datového listu k tlakové lahvi). Ptetlakovy aparat a tlakova
lahev byly spojeny pomoci gumové hadice. Za ustim tlakové lahve, byl instalovan manometr
(M6306R, FERRO, Polsko), pomoci kterého probihala kontrola vypousténého tlaku

do ptetlakového aparatu.
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4.7 Priprava vzorku

4.7.1 Vzorek naplnény odplynénou destilovanou vodou

Aby bylo zajisténo, ze voda neni nasycena vzduchovymi bublinami, prosla destilovana
voda pted zahajenim experimentu varem pii 100 °C. Nasledné byla zvazena na laboratorni vaze
a prelita do vnitini naddoby. Ve vsech experimentech s vodou bylo pouZito 28 g (28 cm?)

odplynéné destilované vody.
4.7.2  Vzorek naplnény plné nasycenym piskem

Pro experimenty s nasycenym piskem byl vzorek ptipraven tak, Zze na dno nadoby bylo
nalito malé mnozstvi destilované, varem (100 °C) proslé vody. Nasledn¢ byl do vrstvy vody
sypan pisek. Ten byl zhruba po centimetrovych vrstvach hutnén sklenénou tyCinkou. Tento
proces byl opakovan, dokud pisek nedosahoval vysky cca 4 cm. Piebytecna voda, ktera sahala
nad vrstvu zhutnéné¢ho pisku, byla odsata houbiCkou. V experimentech byl pouzit jemny

kiemicity pisek. Hmotnost pouzit¢ho pisku a vody byla vazena na laboratorni vaze.
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4.8 Princip méreni experimentu

4.8.1 Faze syceni a mrznuti

Pfipravend nadoba se vzorkem byla umisténa do pietlakového aparatu, ten byl peclive
uzavien. Nasledné byl do pretlakové nadoby poustén argon pod tlakem 1 az 3 bary a dochéazelo
k syceni vzorku po dobu 24 nebo 36 hodin pii teploté +23 °C. Béhem syceni vzorku, byl
ptetlakovy aparat umistén v mrazici jednotce. Po fazi syceni byla teplota v mrazici jednotce

snizena na -10 °C, kde byl vzorek v ptfetlakové nddob¢é mrazen dalSich 24 nebo 36 hodin.

I. FAZE - MRZNUTIi A SYCENI

e

mrazici jednotka
manometr

| __— pretlakovy aparat

| _— vzorek
|| experimentalni nadoba

tlakova lahev a argonem

L] L]

Obrazek 11: Schéma experimentalni sestavy, faze syceni a mrznuti
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4.8.2 Faze tani

Po ukonceni mrazici ¢asti experimentu, navazovala ¢ast tani pti laboratorni teploté 23 °C.
Po syceni argonem a mrazeni vzorku byl ptetlakovy aparat otevien. Nadoba se vzorkem byla
vyjmuta z ptretlakového aparatu a mrazici jednotky a byla pfipojena na vakuovou pumpu, ktera
zajistovala vakuum mezi vnitini a vnéjSi ¢asti nadoby. Nadoba se vzorkem byla osazena
vickem s teplotnimi ¢idly a hadi¢kou, vedouci k pritokoméru. Na stolnim pocitaci byly
spustény softwary: pro méteni teplot FotempAssistent2, pro méfeni priitoku argonu FlowDDE
a FlowPlot a bylo zapocato méfeni teploty a pritoku argonu. Zadznam meéteni byl plné
automaticky. Software pro méteni teplot (FotempAssisten2) ukladdal data v intervalu 1 sekundy,
software pro meéfeni prutoku argonu (FlowPlot) ukladal data v nepravidelnych intervalech

mensich nez 1 sekunda.
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Obrazek 12: Schéma experimentalni sestavy, faze tani
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4.9 Zpracovani dat

Nameétend data teplotnich ¢idel byla ukladéna tabulkovym procesorem MS Excel. Data
z pratokoméru byla ukldddna ve formé textového souboru. Obé sady dat byly zpracovany

v programu MS Excel.
4.10 Méreni deformaci

U nekterych experimentt (E7, E8 a E9) probihalo méfeni deformaci. Deformace byly
meéteny pomoci digitdlniho posuvného meétitka (XT130433, XTline). U experimentu E7 byly
zméfeny Ctyii hodnoty po obvodu vzorku, u experimenti E8 a E9 byly zméteny dvakrat Ctyii

hodnoty po obvodu vzorku. Z namétenych hodnot byla vypocitana primérna deformace.
4.11 Nastaveni experimentii

Tato kapitola se blize vénuje teplotnimu a tlakovému nastaveni a ¢asovému méfitku

jednotlivych experimentd.
Experimenty s odplynénou destilovanou vodou
E1l

Prvni testovaci experiment byl zahdjen 22.02.2022. Prvnich Sest hodin, byl vzorek sycen
argonem pii tlaku 3 bary a pfti teploté +20 °C. Nasledn¢ byl vzorek zmrazen na teplotu -10 °C
pii stejném tlaku. Mrazeni trvalo 21 hodin. Data pribéhu teplot byla pfi néasledném tani

zaznamenavany po dobu 2 hodin, data pritoku argonu po dobu necelé hodiny.
E2

Experiment E2 byl zapocat 23.02.2022. Syceni argonem pfii tlaku 3 bary pii teploté
+23 °C probihalo po dobu 24 hodin. Nasledné mrznuti pfi stejném tlaku a teploté -10 °C
probihalo 22,5 hodiny. Méfeni priibéhu teplot a priitoku argonu probihalo po dobu 4,5 hodiny.

E3

Tteti experiment E3 byl proveden 25.02.2022. Syceni argonem pfi tlaku 3 bary a teploté
+23 °C probihalo po dobu 36 hodin. Mrznuti pfi stejném tlaku a teploté¢ -10 °C nasledné
probihalo po dobu 30,25 hodiny. M¢éteni dat pribéhu teploty a pritoku argonu probihalo
3,5 hodiny.
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E4

Ctvrty experiment zagal 01.03.2022. Syceni argonem pii tlaku 3 bary a teploté +23 °C
probihalo po dobu 24 hodin. Nésledné mrznuti pfi teploté¢ -10 °C a tlaku 3 bary probihalo
dalSich 24 hodin. Méfeni dat prubéhu teploty a pratoku argonu probihalo 4,5 hodiny.

ES

Experiment zacal 04.03.2022. Syceni argonem pfi tlaku 3 bary a teploté +23 °C probihalo
po dobu 36 hodin. Nésledné¢ byl vzorek mrazen pfi teploté -10 °C a tlaku 3 bary po dobu
35,25 hodiny. Méfeni pribéhu teplot a pritoku argonu probihalo 4,5 hodiny.

Eé6

Experiment byl zahdjen 09.03.2022. Vzorek byl sycen argonem pfi tlaku 3 bary pfi teploté
+23 °C po dobu 24 hodin. Poté byl mrazen pfi teploté -10 °C a stejném tlaku po dobu 24 hodin.
Méteni pribéhu teplot a pritoku argonu probihalo po dobu 6 hodin.

E7

Experiment zapocal 11.03.2022. Syceni argonem pfi teploté¢ +23 °C a tlaku 3 bary
probihalo po dobu 36 hodin, nasledné byl vzorek mrazen na teplotu -10 °C pfi stejném tlaku

po dobu 30 hodin. Méteni prabehu teplot a pritoku argonu probihalo po dobu 6 hodin.
Experimenty s nasycenym piskem
E8

Experiment byl spustén 21.23.2022. Syceni argonem pfi tlaku 3 bary a teploté +23 °C
probihalo po dobu 24 hodin. Nasledn¢ byl vzorek mrazen pii stejném tlaku a teploté -10 °C
po dobu 24 hodin. Méfeni priibéhu teploty a priatoku argonu probihalo po dobu 4 hodin.
V experimentu bylo pouzito 43,91 g pisku a 11,26 g vody.

Pii méfeni pritoku argonu, byl vzorek napojen kromé pritokoméru také na sestavu,
mefici uvolnény argon pomoci soustavy hadicek, vodni pumpy a kapilary, kdy uvolnény argon

vytvoftil v proudu vody viditelnou bublinku, viz kapitola 5. a 6.
E9

Druhy experiment s nasycenym piskem byl zahajen 29.03.2022. Vzorek byl sycen
argonem pii tlaku 3 bary a teploté¢ +23 °C po dobu 24 hodin. Nasledn¢ byl vzorek mrazen
24 hodin pfi teploté -10 °C pfi stejném tlaku. Méteni pritbéhu teplot a pritoku argonu probihalo
po dobu 4,5 hodiny. Hmotnost pisku v experimentu E9 ¢inila 47,89¢g a destilované vody 12,36g.
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5. Metodika méreni

V této kapitole je popsana metodika méteni pritoku uvolnéného argonu ze vzorku.
5.1 Méreni priutoku pritokomérem

K méfeni pritoku uvolnéného argonu ze vzorku slouzil prutokomér od holandské firmy
Bronkhorst.  Pritokomér méfil  spolehlivé  pritoky pouze mezi  hodnotami
0,01794 az 0,897 mlin/min. Hodnoty pritoku v experimentech se vSak cCasto dostavaly
pod minimalni spolehlivou hladinu méfeni, a proto bylo nutné vyuzit jesté jinou metodu méteni

pratoku, ktera by hodnoty pod 0,01794 mln/min zachytila.
5.2 Meéreni pritoku pomoci metody pocitani bublin

V ramci jednoho experimentu (oznaceno E8) byly pouzity dvé metody méteni priitoku
soucasn¢. Uvolnény argon byl méfen jak pritokomérem, tak metodou s pocitanim bublin.
Ta spocivala v tom, ze argon, ktery prosel priitokomérem, byl dale odvadén plastovou trubickou
do sklenéné kapilary, kudy byla konstantnim priitokem pumpovana destilovana voda. Uvolnény
argon vytvarel v proudu vody v kapilafe osamocené bubliny. Jejich pocet byl nasledné pocitan

v minutovych intervalech a pomoci kalibracni rovnice piepocitan na pratok.
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L vakuova pumpa

Obrazek 13: Schéma experimentalni sestavy, faze tani s pocitanim bublin
34



5.2.1 Kalibracni rovnice

V ramci méfeni prutoku pomoci bublin byla sestavena kalibracni rovnice. Méteni
k sestrojeni kalibracni rovnice probihala na stejné experimentdlni sestavé jako vSechny
experimenty. Pomoci peristaltické pumpy (ISM 597, Ismatec®) byla pumpovana voda skrze
kapilaru. Byl nastaven konstantni pratok 50 rpm. Do vsttikovaci pumpy (NE 1010, New Era
Pump Systems, Inc.) byla umisténa sklenéna parotésna stiikacka s Luerlockovym zakoncenim,
ze které vedla hadi¢ka do kapildry. Na displeji pumpy byly nastaveny vlastnosti stiikacky
a postupné i1 riizné hodnoty pratoki vzduchu. Cilem kalibrace bylo spocitat pocet bublin
pii ur¢itém prutoku za urcity Casovy usek. V tomto experimentu byly pocitdny bubliny
pti pratocich: 3, 6, 9, 12, 15, 18, 21, 24, 27 a 30 pl/min v ¢asovém intervalu 10 minut (viz.
Tabulka 1). Nasledné byl pocet bublin pfepocitan na interval 1 minuty a pomoci softwaru MS
excel, byly tyto hodnoty vyneseny do grafu (Obrazek 14) a pomoci funkce spojnice trendu byla
vyjadifena kalibra¢ni rovnice. Jeji tvar je y = 0,182 .x. Kde y reprezentuje prutok v ml/min

a X je pocet bublin za minutu.

Tabulka 1: Pocet bublin pri daném pritoku

prutok pocet bublin  pocet bublin
(ul/min) (za 10 min) (za 1 min)

3 3 0.3

6 7 0.7

9 15 1.5

12 21 2.1

15 24 2.4

18 32 3.2

21 38 3.8

24 46 4.6

27 50 5.0

30 56 5.6
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Obrazek 14: Graf s vyznacenou zavisloti poctu bublin na priitoku s vyznacenou spojnici trendu

5.3 Experiment s vytlatovianim vody v kapilare

Led mé pii stejné hmotnosti vEétsi objem, nez ma voda. To se projevilo u vSech
experimentl uvedenych v této praci. Pti tani by tedy mél unikat argon, ktery byl rozpustény
v destilované vod¢, nebo uvéznény v ledu, ale zaroven by mél byt do nddoby nasdvan vzduch
z okoli. Mé&lo by k tomu dochazet z toho divodu, Ze kdyz led s vétSsim objemem taje a stava
se zn¢j voda s mensim objemem, musi byt rozdil téchto objemt doplnén, v tomto ptipade
vzduchem z okoli. Aby bylo ovéteno, zda k tomuto jevu béhem experimentu dochézelo ¢i ne,

byl proveden experiment s vytlaCovanim vody v kapilare.

Experiment probihal nésledovné: odplynéna destilovana voda o hmotnosti 28,35 g byla
nalita do experimentalni nadoby. Nadoba byla i s vodou umisténa do mrazici jednotky, kde byla
po dobu 24 hodin mrazena pii -10 °C. Po zmrazeni, bylo na nddobu nasazeno vicko, odkud
vedla plastova hadicka, ktera byla pfipojena na sklenénou kapildru. Do kapilary bylo piedem
nasato cca 10 cm vodniho sloupce, pomoci kterého bylo pozorovano, zda nadoba vzduch
vytlacuje, nebo nasava. Priibéh experimentu je zndzornén v obrazku 15, kde kladné hodnoty
znazornuji vytlacovani vzduchu, zaporné nasavani.

Z grafu (Obrazek 15) je patrné, ze prvnich 20 minut nddoba vzduch vytlacovala, poté
vSak zaCala vzduch nasévat, a to do té doby, nez roztal vSechen led. Nejvétsi rozdil vzdalenosti
pozice vody v kapilafe Cinil 66,3 cm. Pfi vnitinim priméru kapilary 1,5 mm to znamena,

7e nadoba naséla vzduch o objemu 1,17 cm?.

36



P¥i vypoétu teoretické hodnoty zmény objemu ledu a vody dojdeme k ¢&islu 2,45 cm?.
(hmotnost vody = 2835 g; hustota vody pii 20 °C = 09982 g.cm?;
hustota ledu pii -10 °C = 0,9187 g.cm™).

Rozdil vypoé&itané hodnoty 2,45 cm® a naméfené hodnoty 1,17 cm® miizeme vysvétlit
naptiklad tim, ze experimentalni nddoba neni stoprocentné parotésna. K netésnostem mohlo
dochazet v okoli otvoril ve vicku ¢i prichodce. Nicméné vysledky experimentu ukézaly, Ze led
meénici se na vodu méni svllj objem a nadoba nasava vzduch zpét skrze plastovou trubicku,

1 kdyZ by skrze ni m¢l proudit uvolnény argon.

expanze vzduchu nad ledem

/V

—
o
)

fazova preméena

[

[

]
1

zvySovani rozpustnosti vody

'60 T T T

0 30 60 % 120 150 180 210 240
Cas (min)

vzalenost od pocateéni pozice (cm)

Obrazek 15: Graf's vyznacenym pohybem vodniho sloupce, pozice 0 znaci zacatek meéreni
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6. Vysledky a diskuze

V ramci diplomové prace, byla navrhnuta zcela nova unikatni experimentalni sestava.
Byly provedeny testovaci experimenty s odplynénou destilovanou vodou (oznaceny E1-E7)
a nasycenym piskem (E8 a E9). Vysledky méfeni jsou diskutovany v nasledujicich kapitolach.
Vsechny experimenty popsané v této kapitole probihaly stejnym zpiisobem. Nejprve byl vzorek
sycen vzacnym plynem argonem o urc¢itém tlaku pii pokojové teploté, poté byl pfi stejném tlaku
mrazen, a nakonec probihalo meéfeni teploty a unikajiciho argonu pii pokojové teplote
a atmosférickém tlaku. Soucasti kapitoly jsou grafickéa zobrazeni pribehu teploty uvnitt vzorku
a grafické zobrazeni pritoku uvolnéného argonu ze vzorku. Celkové mnozstvi uvolnéného
argonu ze vzorku je uvedeno v tabulce 2 na konci kapitoly. U grafi znézoriiujici pratok
uvolnéného argonu je také zobrazena hodnota spolehlivého minima pritoku pritokoméru
(Cervend). Cas 0 u graft znazoriiuje okamzik, kdy bylo na nadobu nasazeno vi¢ko a bylo

spusténo méfeni prutoku argonu a teploty.
6.1 Experimenty s odplynénou destilovanou vodou

6.1.1 Experiment s dobou syceni 6 hodin

Teplota béhem experimentu E1 (Obrazek 16) po zahajeni meéfeni prudce klesla
pod hranici 0 °C, kdy po prvnich dvou minutidch dosahla svého minima -2,5 °C. Pot¢é teplota
zacCala stoupat a po zhruba 60 minutach se ustélila na hodnoté okolo 14 °C. Nasledné teplota

mirné stoupala. Méfeni teploty bylo ukonceno dfive, nez se teplota ve vzorku ustélila.

Hodnoty pratoku byly v prvnim experimentu (Obrazek 17) naméfeny pod hranici
spolehlivého minima pritokoméru (0,01794 min/min). Ke konci 23. minuty byla naméfena
hodnota 0.011 mln/min. Mezi 23. a 26. minutou bylo pozorovano nékolik dalSich hodnot

priutoku. Namétena data experimentu E1 nebyla v této praci dale zahrnuta do vyhodnoceni.
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Obrazek 16: Graf's pritbéhem teplot v E1
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Obrazek 17: Graf's pritbéehem pritoku argonu v E1
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Obrazek 18: Graf's pritbéhem pritoku argonu v El, detail
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6.1.2 Experimenty s dobou syceni 24 hodin

Po zahijeni druhého experimentu (oznaceni E2), klesla teplota uvniti vzorku béhem
2. minuty méfeni na své minimum -3,1 °C (Obrazek 19). Poté teplota strmé stoupala, kdy okolo
60. minuty métfeni dosahla 14 °C a rist teploty se zpomalil. V dobé okolo 165. minuty doslo
k dalsimu zlomu a teplota opét zacala stoupat rychleji. Méfeni bylo ukonceno pted ustalenim

teploty ve vzorku.

K uvolnéni argonu a naméteni pritoku doslo pouze mezi 20. a 21. minutou experimentu
(Obrazek 20). Béhem né¢kolika sekund vystoupala hodnota pratoku na své maximum tzn.

0,95 mIn/min a poté hodnota postupné po dobu asi 10 sekund klesala zpét k nule.
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Obrazek 19: Graf's pritbéhem teplot v E2
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Obrazek 20: Graf's pritbéhem prutoku argonu v E2
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Obrazek 21: Graf's pritbéhem pritoku argonu v E2, detail

U experimentu E4 byl naméfeny pribéh teploty podobny jako u predchozich experimentt
(E1 a E2). Teplota zacala po zah4jeni experimentu prudce klesat, kdy ke konci 2. minuty
dosahla na své minimum -2,1 °C. Poté se zacala teplota opet zvySovat. Na obrazku 22 je vidét
ve 30. minuté rozdil teploty o 1 °C na jednom z teplotnich ¢idel. To mohlo byt zptisobeno tim,
ze se led uvolnil a vyplaval na hladinu a dotkl se nebo byl v tésné blizkosti ¢idla. Teplota mezi
60. a 160. minutou stagnovala nebo mirn¢ stoupala. Okolo 160. minuty je zaznamenano
zvySovani prabehu teplot. Prabeh teploty uvniti vzorku se neustalil na hodnoté okolni teploty

pied ukoncenim méfeni.

V grafu (Obrazek 23 a 24) pratoku argonu mizeme pozorovat n€kolik vrchold. Prvni
vrchol nastal v 15. minuté, kdy maximalni hodnota priatoku dosahovala 0,02 mln/min.
Poté nasledovalo nekolik vrcholt prutokti ve 22. minuté o velikosti pratoku 0,035 mln/min.
Ve 24. minuté byl naméfen maximalni pritok o hodnoté 0,026 mln/min. Nasledovaly tii
minuty, kdy byly pribézné¢ zaznamenavany hodnoty priatoku 0,017 mln/min. Nakonec byly
nameéteny jesté dv€ hodnoty pritoku a to 0,009 min/min ve 31. a 47. minuté, nicméné ty uz

byly pod hranici spolehlivého minima pritokomeéru.
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Obrazek 22: Graf's pribéhem teplot v E4
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Obrazek 23: Graf's pribéhem prutoku argonu v E4
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Obrazek 24: Graf's pritbéhem pritoku argonu v E4, detail
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Nameétena teplota uvnitt vzorku po zahajeni experimentu E6 prudce klesala (Obrazek 25).

[ RA4

stoupat, kdy se kolem 60. minuty riist teplot zpomalil. B&hem 160. minuty se teplota opét

zacala zvySovat. Ke konci experimentu se teplota ustalila na hodnoté okolo 25 °C.

Pti méfeni prutoku argonu (Obrazek 26 a 27) bylo zaznamendno nékolik vyznamnéjSich

vrcholii mezi 24. a 28. minutou, kdy maximélni hodnoty 0,35 miln/min doséhl pritok

ve 25. minuté. Néasledoval jesté jeden zaznamenany pritok ve 48. minuté o hodnoté 0,026

mln/min.
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Obrazek 25: Graf's pribéhem teplot v E6
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Obrazek 26: Graf's pritbehem priitoku argonu v E6
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Obrazek 27: Graf's pritbéhem pritoku argonu v E6, detail

6.1.3 Experimenty s dobou syceni 36 hodin

Po spusténi experimentu E3 klesla teplota také na své minimum -2,5 °C v ¢ase okolo
2. minuty (Obrazek 28). Poté se zacala teplota zvySovat, kdy kolem 14 °C a 30. minuty rust
teploty zpomalil. Pritb¢h teploty se zvySoval az do 150. minuty. Experiment byl ukoncen dfive,

nez se teplota uvniti vzorku vyrovnala teploté okoli.

Pritok argonu byl zmétfen ve dvou vrcholech (Obrazek 29 a 30). Prvni zdznam argonu
byl zaznamenan mezi 23. a 26. minutou a druhy okolo 60. minuty. V prvnim intervalu byl
naméfen maximalni pratok 0,053 mln/min ve 23. minuté a 0,071 mIn/min ve 25. minut¢.

Maximum v 60. minuté dosdhlo hodnoty 0,035 mln/min.
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Obrazek 28: Graf's pritbéhem teplot v E3
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Obrazek 29: Graf's prithéhem priitoku argonu v E3
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Obrazek 30: Graf's pritbéhem pritoku argonu v E3, detail

Teplota dalSiho experimentu ES nejdfive klesala na minimum -2,4 °C, poté se zacala

strmé zvySovat (Obrazek 31). Méteni skoncilo diive, nez se teploty uvnitf vzorku ustalily.

Béhem meéfeni prutoku argonu byly zaznamendny tii vyznamné vrcholy (Obrazek 32
a 33). Prvni byl naméfen okolo 23. minuty s maximalni hodnotou 0,13 mln/min, nasledovan
druhym ve 24. minuté s hodnotou 0,10 mln/min. Tteti vrchol nastal v 54. minuté s hodnotou
0,036 mIn/min. Ve 114. minut¢ méfeni byl zaznamenan jesté jeden vrchol s hodnotou

0,0089 mln/min, ktery je nizsi nez spolehlivé minimum pratoku pratokoméru.
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Obrazek 31: Graf's pritbehem teplot v ES
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Obrazek 32: Graf's pribéhem pritoku argonu v E5
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Obrazek 33: Graf's pritbéhem pritoku argonu v ES, detail
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Teplota po zahdjeni méfeni experimentu E7 klesla na minimum v prvni minuté
na hodnotu -0,8 °C (Obrazek 34). Nasledn¢ se teplota zacala zvySovat a ve 30. minuté nastal
zlom a teplota zacala stagnovat. V 60. minuté¢ méfeni byl zaznamenan na jednom z teplotnich
¢idel teplotni skok, kdy jedno ¢idlo métilo oproti druhému €idlu az o 6 °C nizsi teplotu. Tento
Kolem 140. minuty se teploty vyrovnaly a zpo¢atku stoupaly rychleji a s priitbéhem experimentu

se prib¢h teploty zacina zpomalovat. Nakonec se teplota uvnitt nddoby ustélila na hodnoté
25 °C.

Prvni priitok argonu zaznamenal pratokomér okolo 20. minuty (Obréazek 35), kdy naméfil
maximalni hodnotu 0,23 mln/min. Dal§i vrchol pratoku nastal o minutu pozdé€ji s hodnotou
0,062 mln/min. V 53. minuté byla zaznamenana hodnota pritoku argonu 0,017 mln/min

a v 84. minut¢ hodnota pritoku dosahla 0,026 mIn/min.

U tohoto experimentu byl zméfen rozdil mezi vyskou hladiny v zamrzlém a roztatém

stavu. Tento rozdil ¢inil 3,4 mm.
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Obrazek 34: Graf's pribéhem teplot v E7
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Obrazek 35: Graf's pribéhem pritoku argonu v E7
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Obrazek 36: Graf's pritbéhem pritoku argonu v E7, detail

6.2 Experimenty s plné nasycenym piskem

Béhem provadéni experimentu E8 teplota podobné jako u predchozich experimentt klesla
na minimum -0,6 °C v prvni minuté méteni. Poté zacala stoupat, kdy kolem 30. minuty stoupéani
zpomalilo a pozvolna pokracovalo az do chvile, kdy se teplota uvniti vzorku ustalila na hodnoté

25 °C (Obrézek 37).

Méfeni pritoku argonu v tomto experimentu probihalo jak pratokomérem, tak pomoci
metody pocitani bublin (viz. kapitola 5). Z obrazku 38 je patrné, ze priitokomér po celou dobu
méteni experimentu kontinudlné zaznamenaval nenulové hodnoty priitoku. VéEtSina z téchto

hodnot se nachazela pod hranici spolehlivého minima pritoku. Maximalni pritok argonu
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0,29 miln/min byl zméfen v 1. minuté. Dale byly méfeny tyto hodnoty priitoku argonu:
ve 12. minuté byl zaznamenan pritok 0,15 mln/min, ve 27 minuté 0,16 mln/min, ve 37. minuté
0,21 mln/min, v 77. minuté 0,18 mln/min, ve 129. minuté 0,27 mln/min a ve 182. minuté

0,2 mln/min.

Diivodem téchto nizkych pritoka je skutecnost, ze meétfeni pratoku pritokomérem
probihalo soubézné s méfenim priitoku pomoci metody pocitani bublin. Hadice, kterd vedla
od prutokomeéru k mistu, kde se napojovala na hadici s tekouci vodou, velmi pravdépodobné
nasavala z této hadice vodu a ta pravdépodobné ovlivitovala hodnoty pritoku. Toto nasavani

vody smérem zpét do vzorku je vice popsano v kapitole 5.3.

U tohoto experimentu byla zméfena zména vysky vzorku mezi zamrzlym a roztatym

vzorkem. Tento rozdil vySek ¢inil 3,5 mm.
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Obrazek 37: Graf's pribéhem teplot v ES
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Obrazek 38: Graf's pribéhem prutoku argonu v ES
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Obrazek 39: Graf zobrazujici pocet uvolnénych bublin v E8

Pti porovnani vysledkt v grafu (Obrazek 38) zobrazujici pratok argonu priutokomérem
a grafu (Obrazek 39) s poctem bublin za minutu, byla pozorovatelnd vzijemnd korelace.
Vrcholy pratoku argonu méfené pritokomérem a vrcholy poctu bublin probihaly ve stejném

¢asovém momentu.

Pti pouziti kalibra¢ni rovnice z kapitoly 5 a s jeji pomoci vypocitame celkovy objem

uvolnéného argonu z nadoby vyjde hodnota 5,8 pul = 0,0058 ml.
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E9

Z vysledkli méteni pritoku argonu, bylo patrné, Ze u toho experimentu (E9) probihal
pritok argonu zcela odlisné neZ u experimentu pfedchoziho, i kdyz zde byly dodrzeny stejné
vstupni parametry méfeni (24 hodin syceni argonem pii tlaku 3 bary a teploté 23 °C a nasledné
mrznuti pii -10 °C). Pritokomér zaznamenal pouze jeden interval, ve kterém doslo k pratoku

argonu. Interval se nachazel mezi 17. a 22. minutou a jeho maximum ¢inilo 0,026 mln/min.

Pribéh teploty po zahdjeni méfeni klesl na své minimum -2,3 °C v 1. minuté, nasledné
pak zacal prudce stoupat, kdy se okolo 30. minuty prudké stoupani zpomalilo a pokracovalo

a do konce méteni, kdy se teplota ustalila na hodnoté okolo 25 °C (Obrazek 40).

U tohoto experimentu byla rovnéz zméfena deformace a rozdil mezi zmrzlym a roztatym

vzorkem ¢inil 2,6 mm.
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Obrazek 40: Graf's pribéhem teplot v E9
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Obrazek 41: Graf's pribéhem pritoku argonu v E9
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Obrazek 42: Graf's pritbéhem pritoku argonu v E9, detail
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Pfi porovnani experimentl s dobou syceni 24 hodin (oznac¢eny E2, E4 a E6) bylo vidét,
ze prvni pritoky uvolnéného argonu byly zaznamenany mezi 20. a 30. minutou méfeni (E2
a E6), u E4 uz okolo 15. minuty. U experimentu E2 byl zaznamenan pouze jeden vrchol, avSak
s nejvyssi hodnotou pritoku (0,95 miln/min). U experimentu E4 méfeni ukazalo vice vrcholt
prutoku argonu, nejcastéji se vyskytovaly mezi 20. a 30. minutou méteni, kdy nejvyssi hodnota
pritoku ¢inila 0,035 mIn/min. U experimentu E6 byl nejvyssi pritok zaznamenan také mezi
20. a 30. minutou a jeho hodnota byla 0,35 mln/min. VSechny experimenty s dobou syceni
24 hodin maji podobny scénaf, kdy se vétSina argonu uvolnila v dobé mezi 20. a 30. minutou
tani. Naméiené hodnoty se az fadove lisi. Na obrazku 43 Ize vidét kumulativni mnozstvi
uvolnéného argonu béhem experimentii. Experiment s oznacenim E1 nebyl do této kategorie

zahrnut z toho divodu, ze vSechna namétend data byla pod hodnotou spolehlivého minima.
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Obrazek 43: Graf zobrazujici kumulativni mnozstvi uvolnéného argonu v E2, E4 a E6
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Obrazek 44: Graf zobrazujici kumulativai mnozstvi uvolnéného argonu v E2, E4 a E6, detail
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Uvolnovani argonu u experimentt s dobou syceni 36 hodin (oznaceny E3, E5 a E7) m¢lo
podobny scénat jako u experimentii s dobou syceni 24 hodin. Prvni a zdroven nejvyssi hodnoty
pratoku byly zaznamenany mezi 20. a 30. minutou tani. U experimentu E3 to bylo mezi
23.a26. minutou s hodnotou 0,053 mln/min. Experiment ES m¢l nejvyssi pratok 0,13 min/min
ve 23. minuté méteni a E7 ve 2. minuté s hodnotou 0,23 miIn/min. DalSim spoleCnym rysem
téchto experimentli byl zaznamenany prutok i okolo 60. minuty méfeni u E3 a ES5
0,035 mln/min a u E7 0,017 mln/min. Na obrdzku 44 je do grafu vyneseno kumulativni

mnozstvi uvolnéného argonu v téchto tfech experimentech.
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Obrazek 45:Graf zobrazujici kumulativni mnozstvi uvolnéného argonu v E3, E5 a E7
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Obrazek 46:Graf zobrazujici kumulativni mnozstvi uvolnéného argonu v E3, E5 a E7, detail
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Tabulka 2: Souhrnna tabulka s vysledky experimenti

Soucet
Doba i Objem Objem Rozdil Teor. Namétené rozdilu
« , motnost . Yo . o .
Oznaceni  syceni/ d vody ledu objemu mnozstvi mnozstvi  objemu a
mrznuti vody (20°C)  (-10°C)  (voda-led) argonu argonu meéteného
argonu
(h) (8 (ml) (ml) (ml) (ml) (ml) (ml)
E20oda)  24/22 28.00 28.05 30.48 2.43 2.86 0.019 2.45
E3voda) 36/30 28.00 28.05 30.48 2.43 2.86 0.007 2.43
Edqoday  24/24 28.00 28.05 30.48 2.43 2.86 0.012 2.44
E5voda) 36/35 28.00 28.05 30.48 2.43 2.86 0.014 2.44
Ebnoday  24/24 28.00 28.05 30.48 2.43 2.86 0.055 2.48
E7voda) 36/30 28.00 28.05 30.48 2.43 2.86 0.022 2.45
E8piscky  24/24 11.26 11.28 12.26 0.98 1.15 0.844 1.82
E9piscky  24/24 12.36 12.38 13.45 1.07 1.26 0.071 1.14

Tabulka 2 zahrnuje oznafeni experimentl, jejich dobu syceni a mrznuti, namétené
hmotnosti pouzité¢ odplynéné destilované vody, vypocitany objem vody pii 20 °C, vypocitany
objem ledu pifi -10 °C, rozdil téchto objemt, vypocitané teoretické mnoZzstvi argonu
rozpusténého ve vodé, naméfené mnozstvi uvolnéného argonu ze vzorku a soucet rozdilu

objemt ledu a vody a naméteného mnozstvi uvolnéného argonu.

Namétené mnozstvi uvolnéného argonu u vSech experimenti (s vyjimkou ES) je fadove

niz$i, nez vypocitana teoretickd hodnota rozpusténého argonu ve vzorku.

Skutec¢nost, ze led ma pii -10 °C vétsi objem nez voda pii 20 °C, ovlivnila vysledky vSech
namétfenych experimenti. Namétené mnozstvi uvolnéného argonu ze vzorku je fadoveé nizsi,
nez uvadi teoreticky vypocet. Pfi experimentech dochazelo k jevu, kdy byl do naddoby nasavan
vzduch skrze plastovou hadici, kudy mél unikat uvolnény argon. Teoretickd hodnota
uvolnéného argonu je pfiblizné stejna jako rozdil objemi vody (pii 20 °C) a ledu (pii -10 °C).
Z toho divodu byly naméfené hodnoty uvolnéného argonu nizké. Argon rozpustény ve vode

se uvoliloval, avSak proti nému byl nasavan vzduch z okoli.

Pokud odecteme rozdily objemil vody a ledu a skutecné naméteného uvolnéného argonu
(tabulka 2, 9. sloupec), dosdhneme hodnot, které se blizi hodnotdm teoretickym (tabulka 2, 7.
sloupec). U experimentt E2, E3, E4, ES, E6, E7 a E9 vysla teoretickd hodnota rozpusténého

55




argonu vysSi nez soucet rozdilu objemii a skutetné naméfeného uvolnéného argonu.
To by mohlo byt zplGsobeno napiiklad tim, ze ¢ast uvolnéného argonu neprosla skrze

priutokomér a napft. netésnosti kabelovych prichodek ¢i nékterého otvoru ve vicku.

Méfeni pritoku pratokomérem bylo stéZejni metodou meéfeni pratoku v této praci.
Nicméné jak se ukdzalo, zvoleny prutokomér pro parametry experimentalni nadoby méfil
spolehlivé pouze vrcholy pritokli. Mnoho zaznamenanych priitoktl se nachézelo pod hodnotou
spolehlivého minima pritoku. Dal§i nevyhodou zvoleného pritokoméru je méfeni pritoku
pouze v jednom sméru. To zabranilo zachytit pritok vzduchu smérem do nadoby zplisobenou

rozdilnymi objemy vody a ledu pii stejné hmotnosti.

Jako dal$i varianta méfeni pritoku byla vyzkouSena metoda pocitani bublin. To, jak
se ukdzalo u experimentu oznacené¢ho E8, nebylo mozné kombinovat s méfenim pomoci
pratokoméru. Jako dalsi nevyhodou tohoto méteni je fakt, ze uvolnéné bubliny mohou mit
rtzny tvar nebo velikost a tim je ovlivnéna velikost vysledného pratoku. Tato metoda je také

Casoveé narocna a vyzaduje nepfetrzitou osobni pfitomnost v pribéhu celého experimentu.

Jako nejvhodnéj$i metoda k méfeni uvolnéného argonu by mohla byt metoda
s vytlaCovanim vody v kapilare. Tato metoda byla v této praci popsana v kapitole 5 pro ditkaz
nasavani vzduchu do experimentalni naddoby. Tuto metodu by bylo mozné vyuzit i pii méieni
mnozstvi uvolnéného argonu. Zplsob méfeni by probihal podobné jako experiment
v kapitole 5. Nadoba by byla pomoci plastové hadicky napojena na sklenénou kapilaru, do které
by bylo na opa¢ném konci nasato malé mnozstvi vody (v lepSim ptipad¢ oleje, piedejde se tak
nechténému odpatfovani). Nasyceny a zmrzly vzorek by byl napojen na kapilaru a pomoci

pohybu tekutiny v ni, by se dal sestrojit ¢asovy priibéh uvoliiovani argonu.
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7. Zavér
Diplomova prace si kladla za cil prohloubit znalosti o fyzikdlnich principech mrznuti
a tani vody na malém vzorku. V ramci feSeni diplomové prace byla rozSifena reSerse na téma
mrznuti a tdni permafrostu, tvorbu a unik plynt ze zamrzl¢ pudy. Byla navrzena zcela nova
unikatni laboratorni sestava pro provedeni experimenti mrznuti a tani na vzorcich nasycenych
vzacnym plynem. Nov¢€ navrzZena sestava zahrnuje experimentalni nadobu na vzorek, mrazici
jednotku, teplotni ¢idla, ptretlakovy aparat, priitokomér, tlakovou ldhev s argonem, vakuovou

pumpu a stolni pocitac.

Experimentalni nadoba slozend z vnitini a vnéj$i nddoby a vicka byla navrzena tak,
aby vzorek mrznul a tal v horizontdlnim sméru. V ramci diplomové prace byly provedeny
experimenty s odplynénou destilovanou vodou (oznaceny E1 az E7) a pln¢ nasycenym piskem
(E8 a E9). Vzorky byly v priibéhu experimentu syceny vzacnym plynem argonem pfi tlaku
3 bary. Vysledky obsahuji data métfeni pribéhu teplot vzduchu nad vzorkem a pratoku

uvolnéného argonu ze vzorku béhem tani.

Vysledky ukazaly, ze téméf u vSech experimentli dochazelo k prvnimu uvolnéni argonu
mezi 20. a 30. minutou od zahdjeni méfeni experimentu. V tomto Casovém useku byly
naméteny nejvysSi hodnoty pritokd. S postupujicim Casem se namétfené hodnoty pratokt
snizovaly. Méfeni pratoku probihalo téméf u vSech experimentl (s vyjimkou E8) vyhradné
prutokomérem. Vysledky méteni pritokomérem ukézaly, ze mnohé naméfené hodnoty pritoku
nedoséahly hranice spolehlivého minima (0,01794 mln/min) pratoku. Proto teoreticky vypoc¢tena
hodnota mnoZstvi uvolnéného argonu se muze liSit od skute¢né¢ namétreného uvolnéného
argonu. Proto u experimentu s pln¢ nasycenym piskem (oznaceni E8) byla pouzita metoda
meéfeni pritoku argonu pomoci pocitani uvolnénych bublin. Béhem provadéni experimentu byl
prutok argonu meéfen obéma zpiisoby: prutokomérem a metodou pocitani bublin. Nicméné
z naméfenych vysledk je patrné, Ze tyto dvé metody nejsou vhodné k soubéznému pouziti.
Proto doporucuji pro dal§i méfeni vyuzit pouze metodu méteni pratoku pomoci pocitani bublin
uvolnéného argonu. Jako dal§i moZznou metodou se jevi metoda s vytlaCovanim vody v kapilare,

pomoci které byla experimentalné¢ métena anomalie vody.
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Z provedenych experimentl a vysledkt vyplynuly tyto zavéry:

1. Prabéh teplot pfi tani vzorku probihal ve vSech experimentech podobnym zpiisobem.
Teplota v prvnich minutach nejprve klesla na své minimum, posléze zacala strmé
stoupat. U experimentd s odplynénou destilovanou vodou cca po prvnich
60. minutdch méteni rist teploty zpomalil a az kolem 160. minuty teplota opét zacala
stoupat rychleji az se ustélila. U experimentli s nasycenym piskem rist teplot zpomalil
okolo 30. minuty a okolo 80. minuty teplota zacala stoupat rychleji.

2. Prvni priatok argonu byl u vSech experimenti zaznamenan mezi 20. a 30. minutou
meéieni, kdy se zaroveii uvolnila vétSina argonu ze vzorku.

3. Metoda méfeni pritokl priatokoméerem je pro zvolené parametry vzorku nutna doplnit
o metodu, kterd zachyti i pritoky niz$i, nez je hodnota spolehlivého pritoku

prutokoméru.

Nové navrzend experimentalni sestava je funk¢ni a s drobnymi Gpravami, lze sestavu
vyuzit pro dalsi experimentalni méfeni. Namétena data budou nadéle vyuzita pro matematické

modelovani.
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10.  P¥ilohy

Ptiloha 1: Prostiedi programu FlowDDE

&, FlowDDE V4.83 MBC = O
File Communication FLOW-BUS Server Info
Interface: R$232-MBC at node 3 COM23 38400.n.8.1.- Errors: 0 Msg/sec: 60 Msg -5
2022-03-11 11:14:05 Init Trying to make connection to FLOW-BUS interface A
2022-03-11 11:14:08 Init Communication to FLOW-BUS forced to stop
2022-03-11 11:14:10 Init Trying to make connection to FLOW-BUS interface
2022-03-11 11:14:18 Init Communication to FLOW-BUS forced to stop
2022-03-11 11:14:25 Init Trying to make connection to FLOW-BUS interface
2022-03-11 11:14:43 Init Communication to FLOW-BUS forced to stop
2022-03-11 11:14:50 Init Trying to make connection to FLOW-BUS interface
2022-03-11 11:14:50 Init Connection to FLOW-BUS interface OK
2022-03-11 11:14:53 Init Scanning FLOW-BUS to determine system configuration...
2022-03-11 11:14:53 Init Reading FLOW-BUS system configuration 0K
2022-03-11 11:14:53 Init Database updated, total channels = 1
2022-03-11 11:14:53 Init Modules currently connected to FLOW-BUS stored in database
2022-03-11 11:14:53 Init 1 DDE topics [channels) active
2022-03-11 11:14:53 Init Local RS232 interface on instrument used
2022-03-11 11:14:55 Init System poll interval = 100 ms
2022-03-11 11:14:55 Init System poll channel batch = 10
2022-03-11 11:14:55 Init System real-time poll interval = 25 ms
2022-03-11 11:14:55 Init Server is active and ready for any clieny v
Ready Nomal polling Y/
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Ptiloha 2: Prostfedi programu FlowPlot

B8 FlowPlot v3.35

File Edit Extra Info

100-
95
90 -
85-]
80-
75
70-
65-]
60 -]
55-
50—
45-
40-

Value (%)

Ch1 Measure IR
ch1 Tempera |

S REEN 61.67]

@ Invalid data

Instrument Settings

Select Parameters

Start Stop

@ Active
@ Trig'd

Run script
*
< : 50.00 | 100.0
g Send LU
] 20.0

+| FlowDDE - Normal poliing

+5.00 | 5.0
5- -5.00 0.0
0-} - - - - - - \ SP Ch1 (FlowDDE)
16647 16650 16655 16660 16665 16670 16675 16677  Default script
Time (s)
°> Comment | Exit
FlowPlot V3.35 | 2022-04-13 14:58
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Ptiloha 3: Prostfedi programu FotempAssistent2

O Fotemp-Assistent 2 (1.1.1.9)
Devices Edit Diagrams LoglJobs Help
COm24

FTOEM 1 ') Channel 1
o021 e

Job: Log_002
Channels: C24M1_Ch2

@ Log Duration: 03:45:57 End never Interval 1s

24.9°C

Channel 2
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