Особенности экспресс-контроля летучих углеводородных сред и их смесей в видимом свете
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Введение
Сокращение в мире энергетических ресурсов, а также высокие цены привели к необходимости бережного их использования. Одним из приоритетных направлений в области их рационального использования являются разработки быстрых и надежных методы экспресс – контроля состояния конденсированных сред. В последние годы к приборам и методам экспресс-контроля стали предъявлять ряд достаточно жестких требований. Основное из них связано с тем, чтобы измерения различных параметров среды не вносили в неё необратимых изменений. Почти для всех жидких сред — это необходимо для получения подтверждения результатов экспресс-контроля на приборах высокого разрешения в специальной лаборатории. Кроме того, используемые в экспресс-контроле методы должны быть применимы для исследования большого числа сред. Погрешность измерения параметров должна быть не более 1,5 %. Данным требованиям в настоящее время удовлетворяют только два метода: ядерный магнитный резонанс (ЯМР) и рефракция [1, 2]. Рефрактометры обладают неоспоримым преимуществом перед малогабаритными ЯМР спектрометрами и релаксометрами по размеру, массе и стоимости [1-3]. Поэтому этим приборам отдают предпочтение при проведении экспресс-контроля состояния различных конденсированных сред. 

Методика измерения и конструкция рефрактометра
В мерный объем 10 мл помещается исследуемая проба с летучими углеводородами. Среда в этом объеме встряхивается и перемешивается. Рассмотрим самый сложный вариант, мы не знаем среду или смесь, кроме того, что они относятся к углеводородным. 

Для границы свет-тень, по которой будем измерять показатель преломления nm, будем использовать дневной свет (например, излучение Солнца). В его спектре присутствует желтая линия Na (λ = 589,3 нм), на которой проводятся измерения показателей преломления конденсированных сред для сравнения со стандартными, выполненными в лабораториях. Для этого необходимо, чтобы свет поступал только на грань одной из призм. На вторую призму свет поступать не должен. В итоге на выходе из призмы 1 (нижняя призма) формируется граница свет-тень и измеряется nb. Далее поступление света на призму 1 перекрывается и свет поступает на призму 2 (верхняя призма) и измеряется nt. Температура Т исследуемой среды постоянно контролируется. При проведении наших измерений nt и nb необходимо все реализовать очень быстро (за 6-8 секунд), чтобы не произошли существенные перемещения между средами в измеряемых слоях. В предложенном нами герметичном объеме испарения летучих углеводородных сред за такое время не произойдут. Температура так быстро не изменяется. Для определения концентраций сред в смеси используем уравнение рефракции:
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где nm – измеренный в начальный момент показатель преломления среды (nm = nt = nb), n1, n2, …, nn – значения показателей преломления сред, из которых может состоять исследуемая смесь, К1, К2, .., Кn – коэффициенты, которые характеризуют относительное содержание различных сред в исследуемой смеси (в случае необходимости определения процентного содержания эти коэффициенты умножают на 100 %). Опыт работы с летучими углеводородными средами и анализ результатов различных исследований показал, что в уравнении (1) необходимо оставить первоначально два члена:
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С учетом разработанной нами методики измерения и полученных данных уравнение (2) принимает следующий вид:
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В уравнение (3) известны три значения показателя преломления nm и два измеренных значения (nt и nb) Значения nt и nb измеряются после того, как среда постоит 2-3 минуты, и бензины перераспределятся в смеси (легкий поднимется на верх, тяжелый опустится). В этом случае в соответствии с теоремой Коши уравнение (3) имеет единственное решение относительно коэффициентов К1 и К2. Если смесь состоит только из двух сред значение коэффициентов К1 и К2 получаются однозначно.
Для практической реализации разработанной нами методики была собрана конструкция рефрактометра. В конструкции было реализована возможность размещения жидкой среды в герметичном объеме, который располагается между двумя призмами. Также был реализован контроль поступления видимого света на две призмы (возможность измерять показатель преломления среды с использованием верхней или нижней призмы). На рис. 1 (а, b) представлены структурная схема рефрактометра и ход оптических лучей для двух случаев измерения: (a) – nt, (b) – nb.
[image: image7.png]



Рис. 1. Структурная схема оптической части рефрактометра и ход лучей для верхней (a) и нижней (b) призм: 1 – нижняя треугольная призма (материал лейкосапфир), 2 – верхняя треугольная призма (материал лейкосапфир), 3 - силиконовые прокладки, 4 – поворотное крепление призм, 5 – закрывающая заслонка, 6 – зеркало, 7 – окуляр, 8 – линза на подвижном креплении, 9 – зеркало, 10 – пластина для регистрации границы свет-тень, 11 -исследуемая среда
Заключение

Анализ полученных результатов экспериментальных исследований показал адекватность разработанной нами методики для определения при экспресс-контроле состояния углеводородных сред, а также состава двухкомпонентных смесей и соответствующие концентрации. Разработанная конструкция малогабаритного рефрактометра с учетом установленных особенностей позволяет проводить измерения значений nm в видимом свете с погрешностью ± 0,0004. Данное значение удовлетворяет требованиям экспресс-контроля.
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