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Аннотация. В статье представлены модернизированная установка и методика для определения темпера-
туры начала замерзания воды в грунтах, горных породах и поровых растворах. Для обеспечения независимого от 
температуры в морозильной камере регулирования интенсивности охлаждения образцов рабочая камера уста-
новки модернизирована путем дополнения ее охранным нагревателем, помещенным на корпус устройства, и кон-
трольной дифференциальной термопарой, встроенной в слой теплоизоляции устройства. Это дает возможность 
путем регулирования напряжения питания нагревателя снизить перепад температуры в слое изоляции и тем са-
мым обеспечить замедление охлаждения в период вероятного начала замерзания исследуемых образцов, что 
позволит более точно определить температуру начала замерзания. Установка может использоваться для экспрес-
сного определения температуры начала замерзания воды в грунтах, горных породах и поровых растворах. 
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Abstract. The article presents a modernized installation and a methodology for the determining of the temperature 
of the onset of the freezing of water in soils, rocks and pore solutions. In order to provide independent from the temperature 
in the freezing chamber regulation of the samples cooling intensity, the working chamber of the unit is modernized by 
supplementing it with a security heater placed on the body of the device and a control differential thermocouple embedded 
in the thermal insulation layer of the device. This makes it possible by regulating the heater supply voltage to reduce 
the temperature difference in the insulation layer and thereby provide the slowdown of cooling during the period of the 
probable onset of the samples freezing under study, which will provide more accurate determination of the onset temper-
ature of freezing. The installation can be used to express determination of the freezing onset temperature of water in soils, 
rocks and pore solutions. 
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Введение. Температура начала замерзания воды в дисперсных породах зависит, прежде всего, 

от энергии связи воды с органоминеральной фазой этих пород и степени их засоленности. Данный 
показатель является важным для характеристики состояния влаги в почвах, грунтах и горных породах. 
На практике [1–4] для экспериментального определения температуры начала замерзания воды в дис-
персных породах, а также температуры замерзания растворов используют криоскопический метод, ко-
торый основан на регистрации температуры в процессе охлаждения и замерзания. При постоянной 
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скорости отвода тепла от промерзающей системы после начала замерзания воды на кривой, отражаю-
щей зависимость температуры от времени Т = Т () появляется характерный изгиб, который объясня-
ется наличием теплоты фазового перехода вода – лед (рис. 1). 

 

 
 

Рис. 1. Типичная кривая переохлаждения и замерзания воды в ограниченном объеме грунта: 
Тн – начальная температура; Тп – температура переохлаждения; Тз – температура начала замерзания 

 
Fig. 1. Typical curve of subcooling and freezing of water in a limited volume of soil: 
Тн – initial temperature; Tп – subcooling temperature; Tз – freezing onset temperature 

 
Кроме того, поскольку при промерзании любых влажных дисперсных систем вода в них зна-

чительно переохлаждается, на этой кривой фиксируется скачок температуры. Скачок этот тем 
больше, чем больше было переохлаждение. В идеале температура, соответствующая верхнему 
значению скачка, должна быть температурой начала замерзания влаги. Однако после глубокого 
переохлаждения, которое может быть ниже температуры начала замерзания на 4–10 ºС , происхо-
дит резкое замерзание, в результате которого количество незамерзшей влаги в образце и концен-
трация порового раствора повышаются за счет частичного вымораживания влаги. Поэтому зареги-
стрированная находящимся в исследуемом грунте или растворе датчиком температура будет ниже 
истинной температуры начала замерзания воды или раствора. Исключить нежелательное пере-
охлаждение и тем самым максимально приблизить измеряемое значение температуры к истинному 
можно путем активизации начала кристаллизации. Для этой цели можно использовать различные 
приемы, такие как встряхивание, постукивание по корпусу емкости с образцом, внесение затравок 
близких к структуре льда и т. п. Известно, что при образовании первых кристаллов льда начало 
фазового перехода воды в лед распространяется на весь объем образца. Это явление было ис-
пользовано для инициализации кристаллизации воды с помощью так называемых инициаторов кри-
сталлизации, представляющих собой тонкую трубочку, заполненную исследуемым материалом 
и выходящую из кюветы с образцом за пределы теплоизоляции образца в объем морозильной ка-
меры [5]. В последующем с использованием инициаторов кристаллизации в лаборатории физико-
химической механики природных дисперсных систем Института природопользования НАН Бела-
руси было разработано устройство для исследования температуры начала замерзания воды 
в грунтах и растворах [6]. В настоящее время с целью повышения точности метода это устройство 
и методику соответствующих исследований предлагается усовершенствовать. 

Конструкция устройства и установка. На рис. 2 представлены конструкция модернизиро-
ванного устройства и установка для определения температуры начала замерзания воды в грунтах 
и растворах. Варианты конструкции устройства могут быть предусмотрены от двух до четырех одно-
временно исследуемых образцов грунтов, горных пород и поровых растворов в закрытых латунных 
гильзах 1, которые размещаются в отверстиях массивного металлического корпуса 2. Благодаря ди-
станционным кольцам 3, гильзы и корпус не соприкасаются между собой. Через верхние пробки латун-
ных гильз в материал введены медь-константановые термопары, помещенные в медицинские иглы 4. 
Снизу гильзы закрыты пробками, через которые пропущены пластмассовые трубки диаметром 5 мм, 
исполняющие роль инициаторов кристаллизации 6. Трубки заполнены тем же материалом, что и ла-
тунные гильзы. Закрытый конец инициаторов кристаллизации на 20–40 мм выходит за пределы тепло-
изоляции 5, а открытые концы контактируют с материалом в латунных гильзах. Устройство, установ-
ленное на подставку из эбонита 7 и закрытое крышкой 8, помещают в морозильную камеру при тем-
пературе термостатирования на 8–10 ºС ниже предполагаемой температуры начала замерзания ис-
следуемых образцов. Указанная температура морозильной камеры необходима для гарантированного 
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замерзания воды в инициаторах кристаллизации. Провода термопарных датчиков температуры, контро-
лирующих температуру образцов, выпускают через отверстие в крышке, и нулевые спаи этих датчиков 
термостатируют в термосе со льдом 9. 

 

 
 

Рис. 2. Схема устройства для определения температур начала замерзания растворов и воды 
в дисперсных материалах: 1 – гильза с образцом; 2 – корпус; 3 – кольцо дистанционное;  

4 – датчик температуры; 5 – теплоизоляция; 6 – инициатор кристаллизации; 7 – основание;  
8 – крышка; 9 – ноль-термостат; 10 – АЦП–ЦАП; 11 – компьютер; 12 – охранный нагреватель; 

13 – батарея контрольных дифференциальных термопар; 14 – блок усиления мощности (БУМ) 
 

Fig. 2. Schematic diagram of the device for determining the freezing onset temperatures of solutions and water 
in dispersed materials: 1 – sample sleeve; 2 – housing; 3 – remote ring; 4 – temperature sensor;  

5 – thermal insulation; 6 – crystallisation initiator; 7 – base; 8 – cover; 9 – zero-thermostat;  
10 – ADC–DAC; 11 – computer; 12 – guard heater; 13 – battery of control differential thermocouples;  

14 – power amplification unit  
 

Анализ выполненных исследований по определению температуры начала замерзания воды 
в грунтах и растворах показал, что погрешности данных определений, оцененные с помощью кало-
риметрического метода и тестовых определений на растворах с известными концентрациями солей, 
зависят от интенсивности (скорости) охлаждения, а скорость охлаждения – от температуры термо-
статирования, т. е. от температуры в морозильной камере. Для обеспечения независимого от тем-
пературы в морозильной камере регулирования интенсивности охлаждения образцов предлагается 
модернизировать рассматриваемое устройство путем дополнения его охранным нагревателем 12, 
помещенным на корпус устройства, и батареей контрольных дифференциальных термопар 13, 
встроенной в слой теплоизоляции устройства. Это дает возможность путем регулирования напря-
жения питания нагревателя снизить перепад температуры в слое изоляции и замедлить скорость 
охлаждения в период вероятного начала замерзания исследуемых образцов, что повысит точность 
определения температуры начала замерзания. 

Принцип работы установки основан на регистрации кинетики изменения температуры исследу-
емых образцов в ходе их охлаждения. Переохлаждение воды при этом сводится к минимуму (не бо-
лее 0,4–0,8 ºС) за счет применения в данной установке инициаторов кристаллизации и оптимизации 
интенсивности охлаждения. Промерзание образца начинается снизу от инициатора кристаллиза-
ции по мере достижения поровой влагой температуры начала замерзания. Для регистрации кинетики 
изменения температуры установка укомплектована компьютерной системой, включающей компьютер 
типа PC AT 11 с четырехканальным портом 10 и блоком усиления мощности БУМ 14, разработанными 
УП «УНИТЕХПРОМ БГУ». Созданное в лаборатории программное обеспечение позволяет визуализи-
ровать и регистрировать динамику изменения температуры в ходе опыта с ошибкой, не превышающей 
0,03 ºС. Температура начала замерзания воды в горных породах и растворах определяется по харак-
терным точкам на термограмме охлаждения образца. 

Следует отметить, что погрешность определения температуры замерзания воды в дисперсных 
средах и растворах в основном зависит от учета вымерзания воды в процессе переохлаждения. В пред-
ставленном методе эта погрешность минимизирована до величины не более 0,15 ºС. Более точное 
определение температуры начала замерзания можно получить с помощью калориметра [7] путем 
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дополнительного учета тепловых эффектов, но с учетом трудоемкости и длительности процесса 
определения калориметрическим методом представленный метод может использоваться на стадии 
предварительных исследований для экспрессного определения температуры начала замерзания воды 
больших партий образцов грунтов, горных пород и поровых растворов с оценкой эффективной концен-
трации солей. 

Методика проведения опытов. При определении температуры замерзания поровой влаги латун-
ные гильзы и инициаторы кристаллизации заполняют исследуемым материалом. Затем инициаторы 
через резиновую пробку вставляют в гильзы. При сборке необходимо обеспечить хороший контакт 
материала в гильзе с материалом кристаллизатора. 

При определении температуры начала замерзания растворов инициаторы кристаллизации за-
полняют кварцевым песком, или в них вставляют свернутый бумажный фильтр, после чего для пропитки 
погружают в исследуемый раствор. Затем их вставляют в гильзу, которую заполняют исследуемым 
раствором. 

После погружения в исследуемый грунт или раствор измерительного спая термопары гильзы 
вставляют в корпус и закрывают плотной крышкой. Собранную установку помещают в морозильную 
камеру, температура которой на 8–10 ºС ниже предполагаемой температуры начала замерзания. Дат-
чики температуры через соединительные провода подключают к регистрирующим приборам. 

В собранной установке часть каждого кристаллизатора расположена в свободном объеме под-
ставки, которая сообщается с пространством морозильной камеры. Поэтому вода в инициаторе кристал-
лизации достаточно быстро переохлаждается и замерзает. В кассете исследуемый материал охлажда-
ется медленнее из-за значительной теплоемкости металлического стакана и наличия теплоизоляции. 
Понижение температуры образцов и градиент температуры в слое теплоизоляции контролируются 
с помощью регистрирующей аппаратуры. Следует отметить, что в случае, если конструкция устройства 
предусмотрена для одновременного исследования двух образцов, температура образцов и градиент 
температуры в слое теплоизоляции контролируются и регулируются с помощью компьютерной системы. 
В конструкциях для трех и четырех одновременных исследований температура образцов контролиру-
ется с помощью компьютерной системы, а градиент температуры в слое теплоизоляции контролируется 
и регулируется с помощью измерителей регуляторов типа Овен. 

В начальный период интенсивность изменения температуры должна составлять 10–15 ºС/ч.  
С приближением температуры к области предполагаемого начала замерзания включается охранный 
нагреватель, который обеспечивает снижение интенсивности изменения температуры до 0,2–0,4 ºС/ч, 
не изменяя температуры в морозильной камере. Такой подход позволяет быстро снизить температуру 
образцов до зоны фазового перехода воды в лед, а затем в медленном режиме охлаждения войти 
в зону фазовых переходов и при минимальном переохлаждении зафиксировать начала фазовых пере-
ходов воды в лед в исследуемых образцах. При этом на мониторе компьютера ведется визуальное 
наблюдение за изменением температуры исследуемых образцов. После прохождения характерных то-
чек на кривых охлаждения и выхода всех исследуемых образцов на понижение температуры после 
переохлаждения, повышения температуры до горизонтального участка кривой, файл записывают 
в базу данных компьютера и опыт прекращают. После окончания опыта установку извлекают из моро-
зильной камеры, снимают крышку корпуса и извлекают латунные гильзы с образцами. Затем после 
оттаивания образцов из гильз вынимают датчик температуры, инициатор кристаллизации и пробы об-
разцов извлекают для определения влажности методом термостатной сушки. Латунные гильзы и ини-
циатор кристаллизации моют в проточной воде, протирают и вместе со всей установкой просушивают. 

Определение осмотического потенциала влаги в грунтах и горных породах по темпе-
ратуре начала замерзания. В общем случае понижение температуры начала замерзания воды 
в грунтах и горных породах определяется действием поверхностных сил на границе раздела влаги 
и органоминеральной составляющей скелета почвогрунтов, действием капиллярных сил, а также нали-
чием водорастворимых соединений в поровой влаге. Составляющая химического потенциала влаги, 
обусловленная первыми двумя факторами, носит обобщенное название матричной составляющей. 
Тензиометры, как правило, фиксируют только матричную составляющую химического потенциала, или 
капиллярный потенциал. 

Для определения осмотического потенциала, или осмотической составляющей химического по-
тенциала, используется криоскопический метод, основанный на использовании однозначной зависи-
мости осмотического потенциала и температуры замерзания порового раствора в водонасыщенных 
почвогрунтах от концентраций водорастворимых соединений. При влагонасыщении почвогрунтов зна-
чение матричного или капиллярного потенциала становится близким к нулю и температура замерзания 
в такой среде будет определяться только наличием в поровом растворе водорастворимых соединений. 
Поэтому при проведении исследований образец необходимо вначале увлажнить до состояния полного 
влагонасыщения. 
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Понижение температуры замерзания растворов является коллигативным свойством, и его зави-
симость от концентрации определяется формулой 

 

Δ ,T Km                                                                            (1) 
 

где K – криоскопическая постоянная (для воды K = 1,86 Kкгмоль–1); m – суммарная моляльная концен-
трация всех растворенных в поровой влаге веществ. 

Выражение, связывающее осмотический потенциал с концентрацией и температурой, имеет вид: 
 

s
р

Δμ ,
ρ

MRT
                                                                        (2) 

 
где M – суммарная молярная концентрация всех растворенных в поровой влаге веществ; R – универ-
сальная газовая постоянная (R = 8,314 ДжК–1моль–1); T – температура при которой проводятся изме-
рения, К; ρр – плотность порового раствора, кг/л. 

Моляльная и мольная концентрации связаны соотношением 
 

рρ .M m                                                                           (3) 
 

Соотношение (3) справедливо для растворов, плотность которых близка к плотности воды, т. е. 
для достаточно разбавленных. 

Из выражений (1)–(3) после необходимых подстановок и преобразований следует выражение для 
расчета осмотического потенциала 

 

Δ
Δμ .s

TRT

K
                                                                      (4) 

 
Для проведения опыта при тщательном перемешивании в образец добавляют дистиллирован-

ную воду до установления нулевого потенциала влаги. Последний контролируется тензиометром или 
визуально по признакам появления в образце свободной влаги. После этого определяют температуру 
начала замерзания влаги в увлажненном образце по вышеприведенной методике. 

Используя значение Т и соотношение влагосодержаний в исходном и увлажненном образцах, 
рассчитывают μ0 по формуле 

 

0
0

μ ,
T W

RT
K W


                                                                     (5) 

 
где W – влагосодержание образца, при котором определяется осмотический потенциал; W0 – влагосо-
держание, соответствующее состоянию полного влагонасыщения образца. 

Если влагосодержание образца достаточно велико, то возможен другой путь определения осмо-
тической составляющей потенциала влаги. Для этого необходимо на центрифуге отжать необходимый 
для эксперимента объем поровой влаги, определить температуру начала её замерзания и по фор-
муле (4) рассчитать искомый потенциал. 

На основании формул (2) и (3) можно также рассчитать мольную концентрацию водорастворимых 
соединений в засоленных грунтах и мерзлых: 
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ρ .
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K W


                                                                       (6) 

 
Заключение. Модернизированная установка и методика для определения температуры начала 

замерзания воды в грунтах, горных породах и поровых растворах прошли испытания в лаборатории 
физико-химической механики природных дисперсных систем и используются при выполнении иссле-
дований по бюджетной и договорной тематикам, связанным с промерзающими грунтами, горными по-
родами и глиносолевыми шламами. В частности, модернизированная установка в настоящее время 
используется для определения температуры начала замерзания воды в рыхлых горных породах, ото-
бранных на территории Белорусской антарктической станции. Такие исследования позволяют на пред-
варительном этапе оперативно оценить степень физико-химической связанности влаги с твердой 
фазой дисперсных пород и наличие в поровом растворе растворенных веществ. 
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