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1. Zadani

PoZadavkem zadavatele bylo stanoveni vyparného tepla, tepla potfebného pro tani ledu, tepelné kapacity a
hustoty upravené vody prutokovou technologii Scat®Rexcit v porovnani s vodou nepravenou s vyuZitim

diferen¢ni kompenzacni kalorimetrie (DSC) a méfeni hustoty s vysokym rozlisenim.

2. Popis vzorkl

Vzorky neupravené deionizované vody byly ziskany na FCH, kde se také produkuje. Tato byla také pouzita
k Upravé na dovezeném zafizeni firmy Blue Boson SE. Voda byla v zafizeni cirkulovana a mérena po nékolika
dnech. Béhem cirkulace doslo po delsi dobé k tvorbé mensiho zakalu, ktery vznikl ¢isténim stén okruhu

polygonu, které byly z pogumovaného materialu .

3. Priprava vzorku

Vzorky byly odebrany z dovezeného zafizeni (testovaci stand Scat®Rexcit) a okamzité méreny tj. v ramci 15
minut zahrnujicich navazeni do DSC panvicek a startu experimentu pfipadné nastfiknuti do hustoméru.

Navazka vzorku na DSC byla kolem 3 mg, pro hustomér bylo pouZito ca 5 ml vzorku.

4. Experimenty
4. 1 Diferencni kompenzacni kalorimetrie

Principem DSC je méfeni tepelného toku za do materidlu béhem zvoleného teplotniho programu
(zjednodusené). Méreni bylo provedeno na zafizeni DSC Q 2500 (TA Instruments, USA, New Castle,
Delaware). Analyza vzorku byla provedena v atmosfére dusiku 50 ml/min, vzorky byly vidy navazeny do Al
panvicek Tzero, které byly okamzité hermeticky uzavieny. Teplota DSC picky na zacatku experimentu byla
vidy 30°C. Kazdy vzorek byl zméren 3x. Pro vyhodnoceni byl pouzZit software TRIOS dodavany firmou TA

Instruments.
Pro jednotliva stanoveni termofyzikalnich veli¢in byly pouzZity nasledujici podminky a teplotni programy:

Vyparné teplo: tésné pred samotnym mérenim byly panvicky perforovany. Pro méreni byl vyuZit postup

v minulosti vyvinuty a testovany pracovistém (Kucerik et al., 2018; Prusova et al., 2010). Teplo bylo
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vyhodnoceno jako plocha endotermického piku zacinajictho nad 0°C a konciciho okolo 70°C. Priklad
stanoveni je na obrazku 1.
Teplotni program:

1. Ekvilibrace na -50°C
2. Ohtev rychlosti 5 °C min™ na teplotu 180 °C.
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Obrdzek 1a. Priklad stanoveni vyparného tepla metodou DSC. Pik okolo 0°C odpovidad tdni ledu, ndsleduje
vyparovdni, jehoZ plocha piku odpovidd stanovenému teplu. Zdznam ukazuje pouze ohrevnou cdst
teplotniho programu. 1b Porovndni zdznamu odparovdni pristrojové vody (modrd) a deionizované vody

(zelend).

Teplo potiebné k tani ledu: Vzorky byly méfeny v hermeticky uzaviené pdnvi¢ce, aby se zabranilo

vyparovani vody béhem experimentu. Vyhodnocovala se plocha endotermického piku, ktery byl pozorovan
kolem 0°C. Ptiklad méfeni deionizované vody je na obrazku 2.
PouZzity teplotni program

1. Ekvilibrace na -50°C
2. Ohtev rychlosti 5 °C min™ na teplotu 30 °C.

Fakulta chemickd VUT v Brné¢ / Purkynova 464/118 / 612 00 / Brno
T: 541 149 340 / F: 541 211 697 / 1C: 123456, DIC: CZ123456 / www.fch.vut.cz / kucerik@fch.vut.cz 3/6



VYSOKE UCENI FAKULTA
TECHNICKE CHEMICKA

dsc_1482 pure water ?
2
o]
0 L
S Enthalpy: 0.9147 JW
E > Enthalpy (normalized); 326.90 J/g 2]
= 4 Onsetx: -0.13 °C
< s
) H
5 4
S g
© H
£
2 6 .
z
kel 2
w
w84
Q -8
T
-10 4
Peak temperature: (.66 °C 0
-12
-60 -40 -20 0 20 40
12 T
Exo Up Temperature T (°C) 15 10 5 0 5 10 1 2
Temperature T (°C)

Obrdzek 2a. Priklad stanoveni tepla tdni ledu, které odpovidd stanovenému teplu pro deionizovanou vodu.
Zdznam ukazuje pouze ohrevnou Cdst teplotniho programu. 2b. Porovndni zdznamu tdni ledu pristrojové

vody (zelend) a deionizované vody (modrd)

Stanoveni tepelné kapacity: Pfistroj Q2500 umozZiiuje pfimé stanoveni tepelné kapacity vzorku, nicméné

prvni experimenty s upravenou vodou nevedly k reprodukovatelnym tdajam pro pristrojovou vodu. Proto
byl zvolen klasicky pfistup, pfi némz se zméreny tepelny tok porovnava se standardem (safir). Priklad
méreni je na obrazku 3.
PouZity teplotni program

1. Ekvilibrace na 5°C

2. lzoterma 5 min

3. Ohfev 5°C/min na 30°C
4

Izoterma 5 minut.

Hodnoty byly odecéteny pfimo na zaznamu pro 20°C a porovnany se standardem (safir) a zaznamem, ktery

byl pofizen bez panvicek. Podrobny pospi Ize najit napriklad v praci Simon a Cibulkova.
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4. 2 Méreni hustoty

Hustota vzork(l byla méfena na pfistroji Anton Paar 5000 M. Vzorek byl pfed méfenim zbaven
rozpusténého vzduchu opakovanym snizenim tlaku v injekéni stfikaéce. Poté byl vzorek injektovan do
pristroje, kde byla po dosazeni teploty 20,000+0,001°C desetkrat za sebou zmérena hustota. Ta byla
zpramérovana. Tento postup byl opakovan celkem tfikrat pro oba vzorky, hodnoty byly opét zprimérovany.
Ke statistickému zpracovani vysledkl byl pouZit software Excel, standardni odchylka byla vypoditana

s pouzitim prikazu ,stdeva“.

5. Vysledky
Zprimeérované vysledky méreni se standardnimi odchylkami méreni jsou uvedeny v tabulce 1.

Tabulka 1. Stanovené hodnoty hustoty, entalpie tdni ledu, vyparné entalpie a tepelné kapacity a jejich

smérodatné odchylky.

pfistrojova voda BOSON deionizovana voda Zména po
Scat®Rexcit Upravé™* (%)
hustota (kg/m?) p¥i 20°C 998.292+0.002 998.220+0.002 +0,007
teplo tani (J/g) 317+2 32542 -2,46
vyparné teplo (J/g) 1925411 2090451 -7,89
tepelna kapacita c, (J/(g °C)) pfi 20°C 4.67+0.33 4.15+0.07 +12,5

*nardst (+) nebo pokles hodnoty (-) po Upravé

Vysledky v tabulce 1 ukazuji, Ze v pfistroji doSlo ke zméné termofyzikalnich vlastnosti a hustoty vody.
V ptipadé hustoty doslo Upravou k nepatrnému zvyseni hustoty. U tepla tani ledu doslo jiz k vyraznéjSimu
snizeni hodnot. Za normalnich okolnosti dochdzi pfi ochlazeni vody pod 0°C k tvorbé hexagonalni struktury
ledu. Namérené snizeni tedy mlze naznacovat bud nedokonalosti ve tvorbé hexagonalnich krystald,
pfipadné tvorbu jinych struktur jakymi jsou kubické krystaly nebo i amorfni led. Vtomto pfipadu se i
deioniovana voda, ktera pfi méreni slouzila jako standard, lisi od tabelované hodnoty. Ta je udavana 334 J/g
(Liu and Cowman, 2000) a divodem rozdilu je patrné mala odchylka pfi kalibraci DSC, pripadné anomalie
vyskytujici se pfi préaci s vodou. U vyparného tepla doslo Upravou vody ke sniZeni hodnot, coZ ukazuje na
nizsi energetické naroky pfi prevedeni vody kapalného do plynného stavu. Také posledni parametr tepelna

kapacita ukazal zmény, tj. Upravou doslo ke zvyseni, a to i pres vétsi rozptyl namérenych dat. Zmény
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v mérenych hodnotdch naznacuji mozZné zmény ve struktufe vody zpUsobené pouzitym zafizenim

Scat®Rexcit .

Reference

Kucerik, J., Ondruch, P., Kunhi Mouvenchery, Y., Schaumann, G.E., 2018. Formation of Water Molecule
Bridges Governs Water Sorption Mechanisms in Soil Organic Matter. Langmuir 34, 12174-12182.
doi:10.1021/acs.langmuir.8b02270

Liu, J., Cowman, M.K., 2000. Thermal analysis of semi-dilute hyaluronan solutions. Journal of Thermal

Analysis and Calorimetry 59, 547-557.

Prusovd, a., Smejkalova, D., Chytil, M., Velebny, V., Kucerik, J., 2010. An alternative DSC approach to study
hydration of hyaluronan. Carbohydrate Polymers 82, 498-503. doi:10.1016/j.carbpol.2010.05.022

Simon, P. Cibulkova Z.
(https://www.google.com/url?sa=t&rct=j&q=&esrc=s&source=web&cd=48&cad=rja&uact=8&ved=2ahUKEw
jkpaHT8LzeAhXCliwKHZ4yCZMQFjADegQIBRAC&url=http%3A%2F%2Fwww.tpl.fpv.ukf.sk%2Fengl_vers%2Ft
hermophys%2Fproceedings%2Fsimon.pdf&usg=A0vVaw31nEaGGZRRpixTk98SE3DT)

V Brné dne 26. 10. 2018 vypracoval

Doc. Ing. Jifi Kucerik, Ph.D.
Ustav chemie a technologie ochrany Zivotniho prostfedi

Fakulta chemicka, Vysoké uceni technické v Brné

Fakulta chemickd VUT v Brné¢ / Purkynova 464/118 / 612 00 / Brno
T: 541 149 340 / F: 541 211 697 / 1C: 123456, DIC: CZ123456 / www.fch.vut.cz / kucerik@fch.vut.cz 6/6



