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Uvod

Jilové materialy, jako bentonity ¢i montmorillonitické
jily, nachazeji sv4 uplatnéni v rliznych oblastech lidské
¢innosti, napt. ve slévarenstvi, zemédélstvi a stavebnictvi' ™.
Pocitd se s nimi téZ jako se z&sypovymi materidly
v ulozistich jaderného odpadu®. Hlavni mineralogickou
slozkou téchto materialt je fylosilikat montmorillonit.

Bentonit je hornina vznikla zvétranim tuft a tufitic-
kych skel in situ. Hlavni slozkou bentonitu je montmorillo-
nit, v podruzném mnozstvi je obsazen illit a kaolinit. Na-
proti tomu montmorilloniticky jil, jenz je horninou
vzniklou pfeplavenim zvétralého materialu do sedimentac-
ni panve, obsahuje illit a kaolinit ve vyznamném mnozstvi.

Urceni geneze jilovych surovin dosud vyzaduje kom-
plikované laboratorni postupy. Piikladem muze byt vyuziti
stabilnich izotopti O, H nebo C. Isotopicka data je nutno
kombinovat s diikladnym geologickym vyzkumem lokality
a je nezbytné poznat detailni mineralogii materialu.

Adsorpéni a dilata¢ni méfeni aplikovand na materia-
lech bohatych montmorillonitem patrné umozni urcit gene-
ticky typ studovaného materialu a odhadnout jeho minera-
logické slozeni. Ktivky TPD (teplotné programovana
desorpce), adsorpéni prinikové kiivky vodni pary a dila-
tacni kiivky by mohly slouzit téZ jako identifikacni znaky
pro rozliSeni materialti z riznych lokalit. Cilem této prace
bylo vypracovat laboratorni pritokovou techniku, ktera by
dovolovala ziskat tyto tfi druhy kiivek béhem jediného
cyklu desorpce-adsorpce.
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Experimentalni ¢ast

Mgéfeni sestavalo ze dvou fazi. V prvni fazi byla dete-
govana odezva vystupni vlhkosti protékajiciho plynu
(dusiku) na definovany teplotni program. V druhé fazi se
zaznamenavala ¢asova zavislost vystupni vlhkosti a vysky
loze, a to od okamziku skokové zmény vstupni vlhkosti
znulové hodnoty na hodnotu nenulovou, definovanou
podminkami syceni vstupujiciho plynu.

Popis vzorku

Pro vyzkouseni metody byly zvoleny dva druhy mate-
ridlu. Prvnim byl bentonit zlokality Rokle u Kadan¢
s obsahem 67 % Mg,Ca-montmorillonitu, 30 % illitu a 3 %
kaolinitu. Pro méfeni byly pouZzity jednak vzorky neupra-
vené (A a B) o velikosti ¢astic do 2 mm, jednak vzorek pro-
sety, obsahujici Castice o velikosti 0,20-0,25 mm. Druhym
vzorkem byl upraveny Cisty Ca-montmorillonit (STx-1) po-
chazejici z lokality v Texasu. Velmi jemny prasek brénil
plynu v pritoku, a byl proto slisovan do tvaru desticek
tlakem 100 MPa pisobicim po dobu 1 h. Desticky byly
rozdrceny v tfeci misce. Prosetim cCéstic byla i v tomto
ptipadé ziskana frakce o velikosti ¢astic 0,20-0,25 mm.

"

detail

Obr. 1. Schéma aparatury pro méreni dilatace; 1 — vrstva
vzorku, 2 — frita, 3 — mfizka, 4 — ukazatel polohy, 5 — katetometr,
6 — Ctyfcestny ventil, 7 — probublavacka, 8 — hygrometr
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Popis aparatury

Schéma aparatury je znazornéno na obr. 1. Vzorek (1)
byl umistén na hruboporézni frité (2) v U-trubici o prumeé-
ru 5 mm a pfi navazce 0,5 g tvofil sloupec o vySce cca 10
mm. V jemné mfizce (3), propustné pro tok plynu a nepro-
pustné pro Castice vzorku, byla ukotvena kovova tyCinka
(4). Na jeji vrchol byl zaméfen katetometr (5), kterym se
zjistovala dilatace ve sméru kolmém na povrch vrstvy.

Popis métfeni

Prvni fazi méfeni bylo odstraniovani vody ze vzorku
pritokem dusiku (40 ml.min ') za pouziti teplotniho progra-
mu: U-trubice byla v picce zahiivana rychlosti 2 °C.min™" na
teplotu 115 °C, tato teplota byla udrzovana po dobu 12 h,
po vyjmuti U-trubice z picky doslo ke spontannimu ochla-
zeni vzorku na teplotu 30 °C.

Druhd faze méfeni pocala vlozenim U-trubice se
vzorkem do vodniho termostatu, nastaveného na teplotu
30 °C. Pfepnutim Ctyfcestného ventilu (6) byl proud su-
chého dusiku zaménén za proud dusiku, ktery byl sycen
vodni parou v probublavacce (7). Probublavacka byla ter-
mostatovana na 20 °C. Pritok sycené¢ho dusiku (rovnéz
40 ml.min ") byl kontrolovan bublinkovym pritokomérem.
Absolutni vlhkost byla méfena hygrometrem HG-121 Sen-
sorika (8) a zaznamenavana v intervalech 15 s. Casovou
zavislost vlhkosti plynu po dobu adsorpcniho experimentu
az do rovnovazného nasyceni sorbentu predstavovala tzv.
prinikova kfivka. Soucasné probihalo po celou dobu ad-
sorpce vody meéfteni dilatace, a to tak, Ze se na stupnici
katetometru (KM-6, LOMO, SSSR) vizualn¢ odecitala
poloha ukazatele vySky vrstvy.

Vyhodnocovdni naméfenych dat

Protoze pii uvedeném zptsobu syceni dusiku vodni
parou obsahuje dusik nejvyse 2,3 % obj. vody, lze za-
nedbat zménu objemového pritoku zplsobenou sorpci
vodni pary na vzorku. Lze tedy psat, ze vstupni rychlost
plynu F; se béhem celého experimentu pfiblizné rovna
vystupni rychlosti F., tj. F; = F.=F. Pak hmotnost mp
vody desorbované a hmotnost m, vody adsorbované ziska-
me ze vztahl

iy
mp :F~Igdt
0

23
m 4 :F'(gmax Iy _Igdt)
0

kde g je absolutni vlhkost (gm”) na vystupu zloze
a @4 je absolutni vlhkost vstupniho plynu. Hodnoty g a F'
jsou méfeny pfi teploté laboratofe. Pro stanovovani hodnot
mp a my je dilezité, aby doba #; byla dostate¢né dlouha. Pti
desorpcnim experimentu je tak zjistén obsah vody v mate-
ridlu. Pfi adsorpénim pokusu se tak uréi mnozstvi vody,
které je v rovnovaze se vstupni koncentraci vodni pary.
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Vysledky a diskuse

Desorpéni (TPD) kiivky a adsorpéni prinikové kiiv-
ky udavaji casovy prubeh koncentrace vodni pary na vy-
stupu z loze. Za danych experimentalnich podminek jsou
charakteristické pro mnozstvi vody obsazené ve vzorku,
pro povahu interakce vody s adsorpénimi misty a pro pod-
minky transportu vody ze vzorku do plynné faze a naopak.

Prabéh kifivek TPD

Konstantni teploty 115 °C bylo dosazeno za 45 min.
Pokles kiivek TPD (obr. 2) zacinal az po této dobe,
s vyjimkou prosetého bentonitu (teckovana kiivka v obr.
2a). Celkové mnozstvi desorbované vody cinilo u bentoni-
tu 80-95 mg.g ', u ¢&istého Ca-montmorillonitu 120-130
mg.g"'. Rozdily v prib&hu desorpce u vzorki bentonitu
(obr. 2a) jsou ziejmé zpusobeny odlisnou velikosti ¢astic
v jednotlivych vzorcich. Za ptedpokladu, Ze je rychlost
ztraty vody fizena difuzi, je doba, potiebnd k urcité relativ-
ni ztraté vody, umérna Ctverci poloméru castic. Tim lze
vysvétlit rychlou desorpci v pfipad€ bentonitu pouZitého
ve formé ¢astic 0,20-0,25 mm. Oba neproseté vzorky ben-
tonitu obsahovaly navic ¢astice o velikosti az 2 mm.
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Obr. 2. TPD-kfivKky; (a) bentonit: — neprosety A; --- neprosety
B; -+ prosety; (b) Ca-montmorillonit: — vychozi; --- znovu
nasyceny
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Kiivky TPD pro Ca-montmorillonit vychozi a znovu
nasyceny se dobfe shoduji (obr. 2b). Lze proto pfedpokla-
dat, ze tento material nedoznal béhem experimentu morfo-
logickych ani strukturnich zmén. To bylo potvrzeno opa-
kovanim adsorpénich a dilatacnich kiivek (viz nize).

Adsorpéni prinikové kfivky

Priinikové kiivky piisluSejici vzorklim temperovanym
na teplotu 30 °C jsou uvedeny na obr. 3. LoZem materialu
postupuje ve sméru toku plynu koncentracni vina.
V okamziku, kdy tato vlna dorazi na vystup loze, zacina
vlhkost vystupniho plynu nartistat a asymptoticky se blizit
vlhkosti plynu na vstupu U-trubice. Absolutni vlhkost na
ose y byla normovana touto maximalni hodnotou.

Vzorek bentonitu adsorboval primérmé mnozstvi vo-
dy 120 mgg', zatimco vzorek Ca-montmorillonitu
155 mg.g™". Je znamo, e mnozstvi adsorbované vody ko-
reluje s obsahem Ca-, popf. Mg-montmorillonitu ve
vzorku®. Na tomto misté je nutno upozornit, Ze priib&h
dynamické adsorpce vody se vyrazn¢ lisi v ptipad¢ Na-
montmorillonitu a je proto tfeba mit pfi zkoumani na
zieteli kationtovou formu vzorku’.

Stejné jako u desorpénich kiivek, i u adsorp¢nich
ktivek bentonitu (obr. 3a) se projevuje ruzné rozdéleni
velikosti ¢astic: kfivka s nejstrméjsim vzristem pfislusi
Casticim o velikosti 0,20-0,25 mm. Difuze do nitra vétSich
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Obr. 3. Adsorpéni priinikové ki'ivky; (a) bentonit: — neprose-
ty A; --- neprosety B; -+ prosety; (b) Ca-montmorillonit: — vy-
chozi po desorpci; --- znovu pouzity

248

Laboratorni pfistroje a postupy

a pr—
e .
2t ./" a -
ALIL, RO
% ..'_-' .
af /’
1 if -
P75
5
-0
0 . .
b
0 100 200
—?_
AL, 3T //D 0
% £
2 J
1
0k
0 100 t,min 200

Obr. 4. Dilata¢ni kiivky; (a) bentonit: &—— neprosety A;
o--- neprosety B; A prosety; (b) Ca-montmorillonit:
e— vychozi po desorpci; o --- znovu pouzity

Castic trva delSi dobu, a proto je rlst zbyvajicich dvou
kiivek pozvolngjsi.

Dilata¢ni ktivky

Dilatace vrstvy je dusledkem sorpce vody do mezi-
vrstvi jilovych minerald smektitové tady. Dilatace jednot-
livych tsekd vrstvy nartstda do okamziku, kdy je kazdy
usek rovnovazné nasycen vodou. Vrstvy bentonitu vykazu-
jirelativni dilataci 2,4 % (obr. 4a). Tuto dilataci 1ze pfipsat
jen a pouze montmorillonitické sloZce; illit a kaolinit bot-
naji nepatrné. Dilatace Ca-montmorillonitu dosahuje 3,2 %
(obr. 4b), a to i v pfipadé znovu pouzitého vzorku. Tak
jako je kone¢né mnozstvi adsorbované vody zhruba umér-
né obsahu (Mg)Ca-montmorillonitu ve vzorcich, je tomuto
obsahu zhruba imérna i konec¢na dilatace obou vzorku.

Zavér

Byla vypracovéana pritokova technika, kterd umoziu-
je zjistit jak prubéh desorpce vody z nekonsolidované vrst-
vy jilového materialu, tak i prib&éh nasledné adsorpce.
Predevsim vSak umoziuje soubézné sledovat adsorpci
vodni pary vrstvou a s ni spojenou dilataci vrstvy. Vystup-
ni kifivky vlhkosti plynu byly monitorovany hygrometrem,
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zmény ve vysce vrstvy materialu byly méfeny katetomet-
rem. Lze predpokladat, ze tato metoda umozni uréovat
geneticky typ jilovych surovin a odhadovat obsah smekti-
ti. Z adsorpénich kiivek lze ziskat dilezité udaje o rovno-
vazné sorpci vody na jilovych materidlech a o kinetice
sorpce.

Tato préce vznikla za financni podpory grantu GA CR
¢ 104/02/1464/A.
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A combined flow technique for study of sorption
properties of clay materials has been developed. First,
water desorption is recorded and, subsequently, simultane-
ous measurements of water adsorption and of clay-bed
expansion are performed. The technique is expected to
become a powerful tool for determination of the generic
type of clay materials and to provide information on the
content of smectic components in the clay. From adsorp-
tion-desorption runs, data on equilibrium sorption of water
in clay and on the sorption kinetics can be obtained.
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