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Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ
áèíàðíîé ñìåñè ôðåîí R404A—àöåòîí, ïðîâåäåííîãî ïðè òåìïåðàòóðàõ 356,15,
372,15 è 392,15 Ê. Óñòàíîâëåí I—II òèï ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ ñìåñè  ïî êëàññèôèêà-
öèè Óèëüÿìñà. Ïðèâåäåíû ðåçóëüòàòû èññëåäîâàíèÿ ñâåðõêðèòè÷åñêîãî ôëþèäíî-
ãî (ÑÊÔ) ýêñòðàêöèîííîãî ïðîöåññà ïðèìåíèòåëüíî ê çàäà÷å èçâëå÷åíèÿ àöåòî-
íà èç åãî âîäíîãî ðàñòâîðà 3,5%-íîé è 10%-íîé ìàññîâîé êîíöåíòðàöèè. Â ïðîöåññå,
îñóùåñòâëåííîì ïðè òåìïåðàòóðå 356,15 Ê (82,85 Ñ), óñòàíîâëåíî óâåëè÷åíèå ýô-
ôåêòèâíîñòè ýêñòðàêöèîííîãî ïðîöåññà ïî ìåðå ïðèáëèæåíèÿ äàâëåíèÿ ê åãî
êðèòè÷åñêîìó çíà÷åíèþ äëÿ îáîçíà÷åííîé áèíàðíîé ñèñòåìû.

Êëþ÷ å âû å  ñ ë î â à: áèíàðíàÿ ñèñòåìà, ôàçîâîå ïîâåäåíèå, ñâåðõêðèòè÷åñêîå ôëþ-
èäíîå ñîñòîÿíèå, ýêñòðàêöèÿ, ýôôåêòèâíîñòü ïðîöåññà.

ÂÂÅÄÅÍÈÅ

Ñîãëàñíî ïðåäñòàâëåíèÿì ðàáîò [1—2], äëÿ ñèñòåì ÑÊÔ-ýêñòðàêöèè
ïðåäïî÷òèòåëüíûìè ÿâëÿþòñÿ I—II òèïû ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ, à íå V òèï ïî
êëàññèôèêàöèè Óèëüÿìñà [3]. Ýòî ñïðàâåäëèâî äëÿ çàäà÷ èçâëå÷åíèÿ îðãàíè-
÷åñêèõ êîìïîíåíòîâ èç ïðîìûøëåííûõ âîäíûõ ñòîêîâ. Îäíàêî â íåêîòîðûõ
ñëó÷àÿõ äëÿ äîñòèæåíèÿ æåëàåìîãî (I èëè II) òèïà ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ òðå-
áóåòñÿ èçìåíèòü ôèçèêî-õèìè÷åñêóþ ïðèðîäó îäíîãî èç êîìïîíåíòîâ áè-
íàðíîé ñìåñè.

Â «ôåíîëüíîì» ïðîìûøëåííîì âîäíîì ñòîêå ÏÀÎ «Êàçàíüîðãñèíòåç»,
ïîäëåæàùåì óòèëèçàöèè [4], òàêèå êîìïîíåíòû, êàê ôåíîë è àöåòîí öåííû
êàê âàæíûå ðåàãåíòû äëÿ õèìè÷åñêîé ïðîìûøëåííîñòè, íî ñïîñîáíû ñîçäà-
âàòü ñåðüåçíûå ýêîëîãè÷åñêèå ïðîáëåìû (îñîáåííî ôåíîë). Ïðè ýòîì, åñëè
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àöåòîí ñ ðàñïðîñòðàíåííûì è óäîáíûì âî ìíîãèõ îòíîøåíèÿõ äèîêñèäîì
óãëåðîäà ôîðìèðóåò ïðåäïî÷òèòåëüíûé I—II òèï ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ, òî
áèíàðíàÿ ñèñòåìà ÑÎ2—ôåíîë ïðîÿâëÿåò ëèøü V òèï ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ,
îïðåäåëÿÿ òåì ñàìûì ïîíèæåííóþ ýôôåêòèâíîñòü ÑÊÔ-ýêñòðàêöèîííîãî
ïðîöåññà. Â ðàáîòå [4] àâòîðàìè íàñòîÿùåé ñòàòüè ïîêàçàíî, ÷òî çàìåíà äèîêñèäà
óãëåðîäà íà ïðîïàí/áóòàíîâóþ ñìåñü â áèíàðíîé ñìåñè ñ ôåíîëîì, îïðåäå-
ëèâøàÿ I—II òèï ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ îáíîâëåííîé ñèñòåìû, ïðèâåëà ê 4-õ
êðàòíîìó óâåëè÷åíèþ ýôôåêòèâíîñòè ÑÊÔ-ýêñòðàêöèîííîãî ïðîöåññà âû-
äåëåíèÿ ôåíîëà èç åãî âîäíîãî ðàñòâîðà. Ïðè âñåì ïîíèìàíèè âàæíîñòè
ôàêòà òðåõêðàòíîãî ñíèæåíèÿ ðàáî÷åãî äàâëåíèÿ â ïðîöåññå ñ ïðîïàí/áóòà-
íîâûì ýêñòðàãåíòîì [4] íåëüçÿ íå îáðàòèòü âíèìàíèå íà äîñòàòî÷íî âûñîêóþ
è ýíåðãîçàòðàòíóþ òåìïåðàòóðó ýòîãî ïðîöåññà, êîòîðàÿ ñîñòàâèëà 415 Ê (142 Ñ).

Â ðàìêàõ ïîèñêà èíîé ôèçèêî-õèìè÷åñêîé ïðèðîäû ýêñòðàãåíòà ñ ìåíü-
øèì çíà÷åíèåì êðèòè÷åñêîé òåìïåðàòóðû â ñîïîñòàâëåíèè ñ ïðîïàíîì èëè
ïðîïàí/áóòàíîâîé ñìåñüþ âûáîð áûë îñòàíîâëåí íà ôðåîíå R404A, õàðàêòåðè-
çóåìîì áîëåå óìåðåííûìè çíà÷åíèÿìè êðèòè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ: Òêð 345,2 Ê
(72,2 Ñ); Ðêð 3,7289 ÌÏà; êð 486,54 êã/ì3 [5].

Ëèøü îãðàíè÷åííàÿ èíôîðìàöèÿ ïî ôàçîâîìó ïîâåäåíèþ áèíàðíîé ñìå-
ñè ôðåîí R404A—àöåòîí îò àâòîðîâ íàñòîÿùåé ñòàòüè [6], ÿâèëàñü îñíîâàíè-
åì äëÿ åãî áîëåå óãëóáëåííîãî èçó÷åíèÿ â ðàìêàõ íàñòîÿùåãî èññëåäîâàíèÿ, à
òàêæå ðåàëèçàöèè ÑÊÔ-ýêñòðàêöèîííîãî ïðîöåññà âûäåëåíèÿ àöåòîíà èç
åãî âîäíîãî ðàñòâîðà ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà ôðåîí.

ÝÊÑÏÅÐÈÌÅÍÒÀËÜÍÀß ×ÀÑÒÜ

Ìàòåðèàëû. Ïðè èññëåäîâàíèè ôàçîâîãî ðàâíîâåñèÿ áèíàðíîé ñèñòåìû
ôðåîí R404A—àöåòîí è ÑÊÔ-ýêñòðàêöèîííîãî ïðîöåññà ïðèìåíèòåëüíî ê
çàäà÷å èçâëå÷åíèÿ àöåòîíà èç åãî âîäíîãî ðàñòâîðà 3,5 %-íîé è 10 %-íîé
ìàññîâîé êîíöåíòðàöèè ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà ôðåîíà
R404A ïðèìåíÿëè:

— àöåòîí (íîìåð CAS 67-64-1, õèìè÷åñêàÿ ôîðìóëà C3H6O, ìîëÿðíàÿ ìàññà
M  58,08 ã/ìîëü), áûë ïðåäîñòàâëåí êîìïàíèåé ÀÎ «Àêîñ1» (Ðîññèÿ) è áûë
èñïîëüçîâàí áåç äîïîëíèòåëüíîé î÷èñòêè; çàÿâëåííàÿ ÷èñòîòà îáðàçöà  0,998
ìàññîâûõ äîëåé (ÃÆÕ), ïîêàçàòåëü ïðåëîìëåíèÿ (nD

20 1,3585), ïëîòíîñòü
4

20  790 êã/ì3);
— ôðåîí ìàðêè R404A [êâàçèàçåîòðîïíàÿ ñìåñü òðåõ õëàäàãåíòîâ: òåòðàô-

òîðýòàíà (CH2FCF3) R134À, ïåíòàôòîðýòàíà (CHF2CF3) R125 è òðèôòîð-
ýòàíà (CH3CF3) R143À ñ ìàññîâûìè äîëÿìè 0,04, 0,44 è 0,52 ñîîòâåòñòâåííî]
áûë ïðåäîñòàâëåí êîìïàíèåé «ZJ co. LTD»;

— âîäà, ïîëó÷åííàÿ â ñòåêëÿííîì áèäèñòèëëÿòîðå (òèï ÁÑ).
Ìåòîäèêà èññëåäîâàíèÿ ôàçîâîãî ðàâíîâåñèÿ. Âûïîëíåíî êîìïëåêñíîå

èññëåäîâàíèå ïàðàìåòðîâ ôàçîâîãî ðàâíîâåñèÿ è òåðìîäèíàìè÷åñêîãî ñîñòî-
ÿíèÿ áèíàðíîé ñèñòåìû ôðåîí R404A—àöåòîí â íåïîñðåäñòâåííîé áëèçîñòè
îò êðèòè÷åñêîé òî÷êè ñ ïðèìåíåíèåì ñïåöèàëèçèðîâàííîé îïòè÷åñêîé ÿ÷åé-
êè âûñîêîãî äàâëåíèÿ (ñì. ðèñ. 1).

Â ðàìêàõ ïîäãîòîâêè ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè ðåàëèçóåòñÿ êîìïëåêñíàÿ
ïðîöåäóðà ïðåäâàðèòåëüíîé îáðàáîòêè èçìåðèòåëüíîé êàìåðû. Íà íà÷àëüíîì
ýòàïå ïðîèçâîäÿò òùàòåëüíóþ äåãàçàöèþ ðàáî÷åé îáëàñòè ñ öåëüþ ýëèìèíàöèè
îñòàòî÷íûõ ïàðîâ ðàñòâîðèòåëÿ è àòìîñôåðíîãî âîçäóõà ïîñðåäñòâîì âàêóóì-
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íîé îáðàáîòêè. Ïîñëå çàâåðøåíèÿ ïîäãîòîâèòåëüíîãî ýòàïà îñóùåñòâëÿþò
ïðîöåññ òåðìîñòàòèðîâàíèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíîé ÿ÷åéêè. Òåìïåðàòóðíûé ðå-
æèì äîâîäÿò äî çàäàííûõ ïàðàìåòðîâ ñ èñïîëüçîâàíèåì èíòåãðèðîâàííîé
ñèñòåìû êîíòðîëÿ, âêëþ÷àþùåé âûñîêîòî÷íûé òåìïåðàòóðíûé äàò÷èê, ðåãóëÿ-
òîð ÒÐÌ202 è ýëåêòðîíàãðåâàòåëüíûé ýëåìåíò. Äëÿ ìèíèìèçàöèè òåïëîïî-
òåðü íàðóæíóþ ïîâåðõíîñòü ÿ÷åéêè îñíàùàþò òåïëîèçîëÿöèîííûì ïîêðûòèåì.
Ïî äîñòèæåíèè òðåáóåìîé òåìïåðàòóðû ðåàëèçóþò ïîñëåäîâàòåëüíîå çàïîë-
íåíèå ðàáî÷åé êàìåðû. Æèäêóþ ôàçó (àöåòîí) ââîäÿò â ÿ÷åéêó ïðè ïîìîùè
ïðåöèçèîííîãî øïðèöåâîãî íàñîñà; ïðè ýòîì êîëè÷åñòâåííûé êîíòðîëü
îñóùåñòâëÿþò ãðàâèìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì. Ïîñëå ñòàáèëèçàöèè òåìïåðàòóð-
íûõ ïîêàçàòåëåé ïðîèçâîäÿò ïîäà÷ó ãàçîîáðàçíîé êîìïîíåíòû (ôðåîíà R404A)
äî äîñòèæåíèÿ ñîñòîÿíèÿ íàñûùåíèÿ àöåòîíà. Â ïðîöåññå íàñûùåíèÿ ðåàëè-
çóåòñÿ èíòåíñèâíîå ïåðåìåøèâàíèå ñîäåðæèìîãî ïóòåì öèêëè÷åñêîãî âðà-
ùåíèÿ ÿ÷åéêè îòíîñèòåëüíî ïðîäîëüíîé îñè íà óãîë  45. Ïî äîñòèæåíèè
ðàâíîâåñíîãî ñîñòîÿíèÿ è ñòàáèëèçàöèè äàâëåíèÿ ñèñòåìó ïîäâåðãàþò òðèä-
öàòèìèíóòíîé âûäåðæêå, ÷òî îáåñïå÷èâàåò ïîëíóþ ñòàáèëèçàöèþ âñåõ ïàðà-
ìåòðîâ ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè.

Äîñòèæåíèå ðàâíîâåñíîãî ñîñòîÿíèÿ â èññëåäóåìîé òåðìîäèíàìè÷åñêîé
ñèñòåìå âåðèôèöèðóåòñÿ ïîñðåäñòâîì ïðîâåäåíèÿ îäíîãî-äâóõ êîíòðîëüíûõ
ýêñïåðèìåíòîâ. Ïîäòâåðæäåíèå óñòàíàâëèâàåòñÿ äâóìÿ ñïîñîáàìè: ïîñðåä-
ñòâîì àíàëèòè÷åñêîãî èññëåäîâàíèÿ îòîáðàííûõ ïðîá ëèáî íà îñíîâàíèè
ñòàáèëüíîñòè ïîêàçàòåëåé äàâëåíèÿ â ðàáî÷åé êàìåðå îïòè÷åñêîé ÿ÷åéêè.
Ïî äîñòèæåíèè ðàâíîâåñíîãî ñîñòîÿíèÿ ïðîöåññ ïåðåìåøèâàíèÿ èññëåäó-
åìîãî îáðàçöà ïðåêðàùàþò. Êîíòðîëü ôîðìèðîâàíèÿ ôàçîâîãî ðàâíîâåñèÿ

Ðèñ. 1. Ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè äëÿ èññëåäîâàíèÿ ôàçîâîãî ðàâíîâåñèÿ áè-
íàðíûõ ñèñòåì ñ èñïîëüçîâàíèåì îïòè÷åñêîé ÿ÷åéêè âûñîêîãî äàâëåíèÿ:

1 — îïòè÷åñêàÿ ÿ÷åéêà; 2 — äàò÷èê òåìïåðàòóðû (òåðìîïàðà); 3 — äàò÷èê äàâëåíèÿ; 4 — âåíòèëü
ïîäà÷è ãàçà; 5 — íàñîñ âûñîêîãî äàâëåíèÿ; 6, 7, 8 — âåíòèëè; 9 — âàêóóìíûé íàñîñ; 10 — øïðèöåâîé

íàñîñ; 11 — òåïëîîáìåííèê
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îñóùåñòâëÿþò ñ ïîìîùüþ ñîâðåìåííîé ñèñòåìû âèäåîíàáëþäåíèÿ, èíòåãðè-
ðîâàííîé â ýêñïåðèìåíòàëüíóþ óñòàíîâêó. Êîìïëåêñ ìîíèòîðèíãà âêëþ-
÷àåò âíåøíþþ âèäåîêàìåðó è ïåðñîíàëüíûé êîìïüþòåð ñ ïðîãðàììíûì
îáåñïå÷åíèåì, êîòîðîå îáåñïå÷èâàåò ñèíõðîííóþ ðåãèñòðàöèþ âèçóàëüíîé
èíôîðìàöèè è ïàðàìåòðîâ ïðîöåññà — òåìïåðàòóðû è äàâëåíèÿ â îïòè÷å-
ñêîé ÿ÷åéêå âûñîêîãî äàâëåíèÿ. Äëÿ äåòàëüíîãî íàáëþäåíèÿ è êîëè÷åñòâåííîé
îöåíêè äèíàìèêè ïåðåìåùåíèÿ ìåæôàçíîé ãðàíèöû íà òîðöåâîé çàæèì-
íîé ãàéêå, îêðóæàþùåé ñìîòðîâîå îêíî ÿ÷åéêè, ñìîíòèðîâàí ñïåöèàëèçè-
ðîâàííûé ðåïåðíûé äèñê. Êîíñòðóêöèÿ äèñêà ïðåäóñìàòðèâàåò íàëè÷èå
ãîðèçîíòàëüíûõ ðàçìåòî÷íûõ ëèíèé ñ ðàâíîìåðíûì øàãîì, ÷òî ïîçâîëÿåò
ïðîâîäèòü òî÷íûå èçìåðåíèÿ. Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ ÿ÷åéêà îáëàäàåò ïðîäó-
ìàííîé êîíñòðóêöèåé, ïðåäóñìàòðèâàþùåé âîçìîæíîñòü çàáîðà ïðîá êàê
æèäêîé, òàê è ãàçîâîé ôàçû äëÿ ïîñëåäóþùåãî àíàëèòè÷åñêîãî èññëåäîâà-
íèÿ. Äàííàÿ îñîáåííîñòü ñóùåñòâåííî ðàñøèðÿåò âîçìîæíîñòè ýêñïåðè-
ìåíòàëüíîãî èçó÷åíèÿ ñèñòåìû.

Ïðîöåäóðó ïðîáîîòáîðà è ïîñëåäóþùåãî àíàëèçà ðåàëèçóþò â ñëåäóþùåé
ïîñëåäîâàòåëüíîñòè òåõíîëîãè÷åñêèõ îïåðàöèé. Ïåðâîíà÷àëüíî ïðîèçâîäÿò
âûñîêîòî÷íîå âçâåøèâàíèå ïðîáîîòáîðíîãî óñòðîéñòâà íà àíàëèòè÷åñêèõ âåñàõ
ñ ðàçðåøàþùåé ñïîñîáíîñòüþ 0,001 ã. Ïîñëå ýòîãî îñóùåñòâëÿþò ïîäêëþ÷å-
íèå ïðîáîîòáîðíèêà ê ñîîòâåòñòâóþùèì êîììóíèêàöèÿì èçìåðèòåëüíîé
ÿ÷åéêè ïîñðåäñòâîì ñïåöèàëèçèðîâàííîãî ïîëóîáîðîòíîãî ìèêðîâåíòèëü-
íîãî óçëà, îáåñïå÷èâàþùåãî îïåðàòèâíûé îòáîð ïðîáû. Äàëåå ñëåäóåò ýòàï
ôðàêöèîííîãî ðàçäåëåíèÿ îòîáðàííîãî îáðàçöà ñ èñïîëüçîâàíèåì óñòàíîâ-
êè, ñîáðàííîé íà áàçå òåðìîñòàòà ÂÒ10 (ðèñ. 2). Äëÿ ýòîãî ïðîáîîòáîðíèê
ïîìåùàþò â òåðìîñòàòèðóåìûé ëàòóííûé áëîê, ðàçìåùåííûé â ÷àøå òåðìî-
ñòàòà. Òåìïåðàòóðó òåðìîñòàòèðóþùåé æèäêîñòè óñòàíàâëèâàþò íèæå òåì-
ïåðàòóðû îòáîðà. Ïîñëå îõëàæäåíèÿ ïðîáîîòáîðíèêà ïðîâîäÿò åãî âçâåøè-
âàíèå íà àíàëèòè÷åñêèõ âåñàõ äëÿ îïðåäåëåíèÿ ìàññû îòîáðàííîé ïðîáû. Äàëåå
ïðîâîäÿò äåãàçàöèþ ãàçîîáðàçíîé ôàçû. Äëÿ ýòîãî íà ñîåäèíèòåëüíûé øòóöåð
ïðîáîîòáîðíèêà íàäåâàþò ôèëüòð-óëîâèòåëü, ìàññà êîòîðîãî ïðåäâàðèòåëüíî
îïðåäåëåíà. Ôèëüòð, èçãîòîâëåííûé èç ãàçîïðîíèöàåìîãî ïîðèñòîãî ìàòåðèàëà,

Ðèñ. 2. Ñõåìà óñòàíîâêè äëÿ äåãàçàöèè ñîäåðæèìîãî ïðîáîîòáîðíèêà:
 1 — ïðîáîîòáîðíèê ñî âñòðîåííûì èãîëü÷àòûì ìèêðîâåíòèëåì; 2 — àíàëèòè÷åñêèå âåñû DA-514C;
3 — ôèëüòð óëîâèòåëü; 4 — òåðìîñòàò æèäêîñòíûé ÂÒ10; 5 — òåðìîñòàòèðóåìûé ëàòóííûé áëîê

1

3
4

5
2

3

1



«Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþèäû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà». Òîì 20. ¹ 3. 202526

Ç.È. Çàðèïîâ, Ð.Ð. Íàêèïîâ, Ð.À. Óñìàíîâ, À.Ó. Àåòîâ, Ô.Ì. Ãóìåðîâ

ïðåäíàçíà÷åí äëÿ óëàâëèâàíèÿ ïàðîâ àöåòîíà, óíîñèìûõ ñ ïàðàìè ôðåîíà
ïðè äåãàçàöèè. Ïðîöåññ äåãàçàöèè ïðîâîäÿò â ñëåäóþùåé ïîñëåäîâàòåëüíî-
ñòè: ïîâîðîòîì çàïîðíîãî ìèêðîâåíòèëÿ íà 1/4 îáîðîòà çàïóñêàþò ïðîöåññ
ïîíèæåíèÿ äàâëåíèÿ, ïåðèîäè÷åñêè (ðàç â 5 ìèí) âçâåøèâàÿ ïðîáîîòáîðíèê.
Ìîíèòîðèíã èçìåíåíèÿ ìàññû ïðîäîëæàþò äî äîñòèæåíèÿ ïîñòîÿííîãî âåñà.
Çàòåì îòäåëüíî âçâåøèâàþò ïðîáîîòáîðíèê è ôèëüòð. Ïîëó÷åííîå çíà÷åíèå
ìàññû îáðàçöà â ïðîáîîòáîðíèêå äî è ïîñëå äåãàçàöèè ïîçâîëÿåò ðàññ÷èòàòü
êîíöåíòðàöèþ x ëåãêîëåòó÷åé êîìïîíåíòû ñìåñè íà æèäêîñòíîé âåòâè áèíî-
äàëè ïðè îòáîðå æèäêîé ôàçû èëè êîíöåíòðàöèþ x ëåãêîëåòó÷åé êîìïîíåí-
òû ñìåñè íà ïàðîâîé âåòâè áèíîäàëè ïðè îòáîðå ãàçîâîé ôàçû. ×àñòè÷íûé
óíîñ àöåòîíà âìåñòå ñ îòãîíÿåìûì ôðåîíîì ó÷èòûâàþò ïî èçìåíåíèþ ìàññû
ôèëüòðà-óëîâèòåëÿ äî è ïîñëå äåãàçàöèè.

Âàæíî îòìåòèòü ñóùåñòâåííóþ îñîáåííîñòü ýêñïåðèìåíòàëüíîé ìåòîäè-
êè: ââèäó îãðàíè÷åííîãî ðàáî÷åãî îáúåìà îïòè÷åñêîé ÿ÷åéêè ïðîöåññ îòáîðà
ïðîáû íåèçáåæíî ïðèâîäèò ê çíà÷èòåëüíûì èçìåíåíèÿì èñõîäíîé ðàâíîâåñ-
íîé êîíöåíòðàöèè êîìïîíåíòîâ ñèñòåìû. Â ñâÿçè ñ ýòèì ïîâòîðíîå àíàëèòè÷å-
ñêîå èññëåäîâàíèå îòîáðàííîé ïðîáû, êàê ïðàâèëî, òðåáóåò ïðîâåäåíèÿ ïîë-
íîãî öèêëà óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñíîãî ñîñòîÿíèÿ ñèñòåìû. Äàííàÿ îñîáåííîñòü
íàêëàäûâàåò îïðåäåëåííûå îãðàíè÷åíèÿ íà ÷àñòîòó ïðîâåäåíèÿ àíàëèòè÷åñêèõ
èçìåðåíèé è òðåáóåò òùàòåëüíîãî ïëàíèðîâàíèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíîãî ïðî-
òîêîëà.

Ìåòîäèêà ïðîâåäåíèÿ ñâåðõêðèòè÷åñêîé ôëþèäíîé ýêñòðàêöèè (ÑÊÔÝ). Äëÿ
ðåàëèçàöèè ÑÊÔ-ýêñòðàêöèîííîãî ïðîöåññà ñ ôðåîíîì R404A â êà÷åñòâå
ýêñòðàãåíòà, èñïîëüçîâàíà óñòàíîâêà, ñõåìà êîòîðîé ïðèâåäåíà íà ðèñ. 3.

Ýêñïåðèìåíòàëüíàÿ óñòàíîâêà ïîçâîëÿåò ðåàëèçîâûâàòü ÑÊÔÝ-ïðîöåññ
â äèàïàçîíå òåìïåðàòóð 300—373 Ê è èíòåðâàëå äàâëåíèé 8—25 ÌÏà. Óñòà-
íîâêà âêëþ÷àåò â ñåáÿ ñèñòåìó ñîçäàíèÿ è ïîääåðæàíèÿ äàâëåíèÿ, ñèñòåìó

Ðèñ. 3. Ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëü-
íîé óñòàíîâêè äëÿ ðåàëèçàöèè
ÑÊÔ-ýêñòðàêöèîííîãî ïðî-

öåññà:
 1 — áàëëîí ñ ãàçîì; 2 — âåíòèëü
ãàçîâûé; 3 — íàñîñ æèäêîñòíîé;
4 — âõîäíîé âåíòèëü ýêñòðàêòîðà;
5 — ýêñòðàêòîð; 6 — âûõîäíîé âåí-
òèëü; 7 — ðåãóëèðóþùèé âåíòèëü;
8 — ñåïàðàòîð; 9 — äàò÷èê òåìïå-
ðàòóðû (òåðìîïàðà); 10 — íàãðåâà-
òåëü; 11 — ðåãóëÿòîð òåìïåðàòóðû;
12 — áëîê ïèòàíèÿ; 13 — òåíçî-
ìåòðè÷åñêèé äàò÷èê äàâëåíèÿ; 14 —
ÀÖÏ; 15 — ïåðñîíàëüíûé êîì-

ïüþòåð
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ðåãóëèðîâàíèÿ è ïîääåðæàíèÿ òåìïåðàòóðû, ýêñòðàêòîð è ñèñòåìó èçìåðåíèÿ
è ðåãèñòðàöèè ìàññû ýêñòðàêòà. Ñèñòåìà ñîçäàíèÿ äàâëåíèÿ âêëþ÷àåò áàëëîí
(1 ) ñ ôðåîíîì R404A îáúåìîì 5 ë è íàñîñ (3 ) âûñîêîãî äàâëåíèÿ ìàðêè
«Supercritical 24», êîòîðûé îáåñïå÷èâàåò ðàñõîä æèäêîãî ôðåîíà R404A â ïðå-
äåëàõ 0,01—24 ìë/ìèí â äèàïàçîíå äàâëåíèé 0—10000 psi (68,948 ÌÏà). Ñèñ-
òåìà ðåãóëèðîâàíèÿ è ïîääåðæàíèÿ òåìïåðàòóðû ñîñòîèò èç ýëåêòðîíàãðåâà-
òåëÿ (10 ), òåðìîïàðû ÒÕÀ (õðîìåëü—àëþìåëü) è èçìåðèòåëÿ-ðåãóëÿòîðà
ÒÐÌ-1. Ñèñòåìà èçìåðåíèÿ è ðåãèñòðàöèè ìàññû ýêñòðàêòà âêëþ÷àåò ýëåêò-
ðîííûå ëàáîðàòîðíûå âåñû ñ àâòîìàòè÷åñêîé çàïèñüþ ìàðêè ÎÊÁ «Âåñòà»
(òî÷íîñòü èçìåðåíèÿ 0,001 ã.) è ïåðñîíàëüíûé êîìïüþòåð (15).

Â ðàìêàõ ïðåäâàðèòåëüíîé ïîäãîòîâêè ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè îñó-
ùåñòâëÿþò òùàòåëüíóþ äåãàçàöèþ ýêñòðàêòîðà ïîñðåäñòâîì âàêóóìíîé îá-
ðàáîòêè. Äàííàÿ ïðîöåäóðà íàïðàâëåíà íà ïîëíîå óäàëåíèå îñòàòî÷íûõ ïàðîâ
ðàñòâîðèòåëÿ è àòìîñôåðíîãî âîçäóõà èç ðàáî÷åé êàìåðû. Ïîñëå çàâåðøåíèÿ
ïîäãîòîâèòåëüíîãî ýòàïà ðåàëèçóåòñÿ ïðîöåññ çàïîëíåíèÿ ýêñòðàêòîðà èññëå-
äóåìûì ðàñòâîðîì. Ïðåäâàðèòåëüíî ðàññ÷èòàííûé îáúåì ðàáî÷åé æèäêîñòè
ââîäèòñÿ â êàìåðó ÷åðåç âûõîäíîé ðåãóëèðóþùèé âåíòèëü (6) ïðè ïîëíî-
ñòüþ çàêðûòîì âåíòèëå (4 ). Êîëè÷åñòâåííûé êîíòðîëü æèäêîôàçíîé êîìïîíåí-
òû îñóùåñòâëÿþò ãðàâèìåòðè÷åñêèì ìåòîäîì. Ïîäà÷ó ýêñòðàãåíòà (ôðåîíà
R404A) â ýêñòðàêòîð îñóùåñòâëÿþò èç ñïåöèàëüíîãî áàëëîíà (1 ) ïîñðåä-
ñòâîì íàñîñà âûñîêîãî äàâëåíèÿ (3). Òåìïåðàòóðíûé ðåæèì ïðîöåññà ïîääåð-
æèâàþò èíòåãðèðîâàííîé ñèñòåìîé òåðìîñòàòèðîâàíèÿ, âêëþ÷àþùåé â ñåáÿ:
âûñîêîòî÷íûé òåìïåðàòóðíûé äàò÷èê; ðåãóëÿòîð òåìïåðàòóðû ìîäåëè ÒÐÌ-1
«Îâåí» (11); ýëåêòðîíàãðåâàòåëüíûé ýëåìåíò (10 ). Äàííàÿ ñèñòåìà îáåñïå÷è-
âàåò ñòàáèëüíûå òåìïåðàòóðíûå óñëîâèÿ, íåîáõîäèìûå äëÿ êîððåêòíîãî ïðî-
âåäåíèÿ ýêñïåðèìåíòàëüíûõ èññëåäîâàíèé.

Äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ìàêñèìàëüíîé ýíåðãîýôôåêòèâíîñòè ýêñïåðèìåíòàëü-
íîé óñòàíîâêè íàðóæíàÿ ïîâåðõíîñòü ýêñòðàêòîðà ñíàáæåíà âûñîêîýôôåêòèâ-
íûì òåïëîèçîëÿöèîííûì ïîêðûòèåì, ïðåäîòâðàùàþùèì òåïëîâûå ïîòåðè.
Ïîñëå äîñòèæåíèÿ çàäàííîãî òåìïåðàòóðíîãî ðåæèìà îñóùåñòâëÿþò ïîýòàï-
íóþ ïîäêà÷êó ÑÊÔ-ðàñòâîðèòåëÿ äî öåëåâîãî çíà÷åíèÿ äàâëåíèÿ, ïðåäóñìîò-
ðåííîãî ïðîòîêîëîì ýêñïåðèìåíòà. Ïî äîñòèæåíèè ñîñòîÿíèÿ íàñûùåíèÿ è
ñòàáèëèçàöèè äàâëåíèÿ ñèñòåìó ïîäâåðãàþò òðèäöàòèìèíóòíîé âûäåðæêå äëÿ
ïîëíîé òåðìîäèíàìè÷åñêîé ñòàáèëèçàöèè. Äîñòèæåíèå ðàâíîâåñíîãî ñîñòîÿ-
íèÿ â òåðìîäèíàìè÷åñêîé ñèñòåìå ïîäòâåðæäàþò îòñóòñòâèåì äèíàìè÷åñêèõ
èçìåíåíèé äàâëåíèÿ â ðàáî÷åé êàìåðå, êîòîðîå íåïðåðûâíî êîíòðîëèðóþò ñ
ïîìîùüþ âûñîêîòî÷íîãî òåíçîìåòðè÷åñêîãî äàò÷èêà (13). Ðàâíîìåðíîñòü
òåìïåðàòóðíîãî ðàñïðåäåëåíèÿ â ñèñòåìå ìîíèòîðèòñÿ ïîñðåäñòâîì õðîìåëü—
àëþìåëåâûõ òåðìîïàð (9); ïðè ýòîì òåìïåðàòóðíûå ïîêàçàòåëè ôèêñèðóþò
àíàëîãî-öèôðîâûì ïðåîáðàçîâàòåëåì (ÀÖÏ) è ðåãèñòðèðóþò íà ïåðñîíàëü-
íîì êîìïüþòåðå (15). Ïîñëå îòêðûòèÿ ðåãóëèðóþùèõ âåíòèëåé (6) è (7)
ÑÊÔ-ðàñòâîð ïîñòóïàåò â ñåïàðàöèîííóþ êàìåðó (8), ãäå ïðîèñõîäèò ôàçî-
âîå ðàçäåëåíèå ãàçîîáðàçíîé è æèäêîé êîìïîíåíò. Ñòàáèëüíîñòü ïîòîêà ÑÊÔ-
ðàñòâîðèòåëÿ ñ ðàñòâîðåííûì âåùåñòâîì îáåñïå÷èâàþò âûñîêîòî÷íûìè ðå-
ãóëèðîâî÷íûìè âîçìîæíîñòÿìè âûõîäíîãî âåíòèëÿ (7). Ñåïàðàöèîííàÿ êàìåðà
(8) ðàçìåùåíà íà ïëàòôîðìå âûñîêîòî÷íûõ ýëåêòðîííûõ ëàáîðàòîðíûõ âåñîâ,
îñíàùåííûõ ñèñòåìîé àâòîìàòè÷åñêîé ðåãèñòðàöèè âåñîâûõ ïîêàçàòåëåé íà
ïåðñîíàëüíûé êîìïüþòåð. Èòîãîâûé êîëè÷åñòâåííûé ðåçóëüòàò èçâëå÷åííî-
ãî èç ýêñòðàêòîðà àöåòîíà (ñ íåçíà÷èòåëüíûì ñîäåðæàíèåì âîäíîé ôàçû)
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îïðåäåëÿþò ïîñðåäñòâîì ôèíàëüíîãî âçâåøèâàíèÿ ýêñòðàêòîðà íà àíàëèòè-
÷åñêèõ âåñàõ ìîäåëè «CAS CUX-4200H».

Îïèñàííàÿ âûøå ýêñòðàêöèîííàÿ óñòàíîâêà ðåàëèçîâàíà â äâóõ âàðèàíòàõ
èñïîëíåíèÿ, îòëè÷èÿ êîòîðûõ çàêëþ÷àþòñÿ ëèøü â ïðîèçâîäèòåëÿõ æèäêîñòíîãî
íàñîñà è õàðàêòåðèñòèêàõ ýêñòðàêòîðà. Â îñíîâíîì äëÿ äàííîãî èññëåäîâàíèÿ
âíóòðåííèé îáúåì ýêñòðàêòîðà, â îòëè÷èå îò ðàíåå èñïîëüçîâàííîãî â ðàáîòå
[7], ïðè òîé æå öèëèíäðè÷åñêîé ôîðìå ñîñòàâëÿåò 90 ìë. Ïðè ýòîì 20 ìë
äàííîãî îáúåìà â äîííîé ÷àñòè çàíèìàþò ñòåêëÿííûå øàðèêè äèàìåòðîì
3,0 ìì, ïðåäíàçíà÷åííûå äëÿ îáåñïå÷åíèÿ ðàâíîìåðíîé ïî ñå÷åíèþ ýêñòðàêòî-
ðà îáðàáîòêè âîäíîãî ðàñòâîðà àöåòîíà ãàçîôàçíûì ýêñòðàãåíòîì è óâåëè÷å-
íèÿ ïëîùàäè êîíòàêòà ôàç, ñïîñîáñòâóþùèõ â èòîãå  óëó÷øåíèþ ìàññîîáìåíà.

Àíàëèç ðåçóëüòàòèâíîñòè ýêñòðàêöèîííîé ïðîöåäóðû áàçèðóåòñÿ íà èçìå-
ðåíèè ïîêàçàòåëÿ õèìè÷åñêîãî ïîòðåáëåíèÿ êèñëîðîäà (ÕÏÊ) â ðàôèíàòå —
ïðîäóêòå òðàíñôîðìàöèè èñõîäíîãî âîäíîãî ðàñòâîðà àöåòîíà ïîñëå ðåàëè-
çàöèè ïðîöåññà ÑÊÔ-ýêñòðàêöèè öåëåâîãî êîìïîíåíòà. Äàííûé àíàëèòè÷å-
ñêèé êîíòðîëü îñóùåñòâëÿþò êàê íà çàâåðøàþùåì ýòàïå, òàê è íà íà÷àëüíîé
ñòàäèè ýêñòðàêöèè â îòíîøåíèè èñõîäíîãî ðàñòâîðà. Äèíàìèêà èçìåíåíèÿ
êîíöåíòðàöèè àöåòîíà â ðàôèíàòå, îáóñëîâëåííàÿ ïðîöåññîì ýêñòðàêöèîí-
íîãî èçâëå÷åíèÿ, îêàçûâàåò íåïîñðåäñòâåííîå âëèÿíèå íà çíà÷åíèå ÕÏÊ.
Íàáëþäàåòñÿ ïðÿìàÿ êîððåëÿöèÿ: ñíèæåíèå ñîäåðæàíèÿ îðãàíè÷åñêèõ ñîåäè-
íåíèé, òðåáóþùèõ îêèñëåíèÿ, ïðèâîäèò ê ïðîïîðöèîíàëüíîìó óìåíüøåíèþ
ïîêàçàòåëÿ ÕÏÊ. Äàííàÿ çàâèñèìîñòü ïîçâîëÿåò èñïîëüçîâàòü èçìåíåíèÿ ÕÏÊ
êàê èíäèêàòîð ýôôåêòèâíîñòè èçâëå÷åíèÿ àöåòîíà èç âîäíîé ñðåäû. Îïðåäåëå-
íèå ïîêàçàòåëÿ ÕÏÊ, âûñòóïàþùåãî â êà÷åñòâå ôóíäàìåíòàëüíîãî êðèòåðèÿ
îöåíêè ýôôåêòèâíîñòè î÷èñòêè âîäîñîäåðæàùèõ ñòîêîâ, îñóùåñòâëÿëè ñ
ïðèìåíåíèåì ñîâðåìåííîãî ôîòîìåòðè÷åñêîãî àíàëèçàòîðà «Ýêñïåðò-003-ÕÏÊ».
Òåõíè÷åñêîå îñíàùåíèå ïðèáîðà âêëþ÷àåò òåðìîðåàêòîð ñ âîçìîæíîñòüþ
îäíîâðåìåííîãî àíàëèçà 26 ïðîá, ÷òî ïîëíîñòüþ ñîîòâåòñòâóåò íîðìàòèâàì
ÃÎÑÒ Ð52708-2007. Ìåòîäîëîãèÿ îïðåäåëåíèÿ ÕÏÊ îñíîâûâàåòñÿ íà êîìïëåêñ-
íîé îáðàáîòêå èññëåäóåìîãî îáðàçöà ïîñðåäñòâîì ñåðíîé êèñëîòû â êîìáèíà-
öèè ñ áèõðîìàòîì êàëèÿ ïðè ñòðîãî ðåãëàìåíòèðîâàííîì òåìïåðàòóðíîì
ðåæèìå. Àíàëèòè÷åñêèé ïðîöåññ ïðåäóñìàòðèâàåò èñïîëüçîâàíèå âñïîìîãàòåëü-
íûõ ðåàãåíòîâ: ñóëüôàòà ñåðåáðà, âûïîëíÿþùåãî êàòàëèòè÷åñêóþ ôóíêöèþ â
ïðîöåññå îêèñëåíèÿ, è ñóëüôàòà ðòóòè(II), îáåñïå÷èâàþùåãî íèâåëèðîâàíèå
âëèÿíèÿ õëîðèäíûõ ñîåäèíåíèé. Êâàíòèòàòèâíàÿ îöåíêà ÕÏÊ ðåàëèçóåòñÿ
÷åðåç èçìåðåíèå îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòè àíàëèçèðóåìîãî ðàñòâîðà ïðè çàäàííûõ
äëèíàõ âîëí (430 íì èëè 605 íì, âûáîð îïðåäåëÿåòñÿ äèàïàçîíîì èçìåðåíèé).
Èòîãîâûå ïîêàçàòåëè ïîëó÷àþò ñ ïðèìåíåíèåì ãðàäóèðîâî÷íîé çàâèñèìî-
ñòè, óñòàíàâëèâàþùåé êîððåëÿöèþ ìåæäó îïòè÷åñêîé ïëîòíîñòüþ ðàñòâîðà è
çíà÷åíèåì ÕÏÊ â ïðåäåëàõ çàäàííîãî êîíöåíòðàöèîííîãî äèàïàçîíà.

ÐÅÇÓËÜÒÀÒÛ È ÈÕ ÎÁÑÓÆÄÅÍÈÅ

Íåêîòîðûå òåðìîäèíàìè÷åñêèå õàðàêòåðèñòèêè ñèñòåì. Â ðàìêàõ  ïðåäñòàâ-
ëåíèé, ñôîðìèðîâàííûõ â ðàáîòå [7], ïîñòàíîâêà çàäà÷ è àíàëèç ðåçóëüòàòîâ
ýêñïåðèìåíòàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ ÑÊÔÝ-ïðîöåññà èçâëå÷åíèÿ àöåòîíà èç
åãî âîäíîãî ðàñòâîðà ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå ýêñòðàãåíòà  ôðåîíà R404A
ïðåäïîëàãàþò çíàíèå êðèòè÷åñêèõ ïàðàìåòðîâ êàê ÷èñòûõ âåùåñòâ, òàê è
áèíàðíûõ ñìåñåé ýêñòðàãåíò—èçâëåêàåìûé êîìïîíåíò (òàáë. 1, 2); ïðè ýòîì



«Ñâåðõêðèòè÷åñêèå Ôëþèäû: Òåîðèÿ è Ïðàêòèêà». Òîì 20. ¹ 3. 2025

Ôàçîâîå ïîâåäåíèå áèíàðíîé ñèñòåìû «ôðåîí R404a–àöåòîí» è
ÑÊÔ-ýêñòðàêöèîííîå èçâëå÷åíèå àöåòîíà èç âîäíîãî ðàñòâîðà ôðåîíîì R404a

29

òàêæå âàæíî ïðåäñòàâëåíèå î òèïå ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ ñèñòåìû âîäà—ýê-
ñòðàãåíò.

Ôàçîâîå ïîâåäåíèå. Ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ äèàãðàì-
ìû ôàçîâîãî ðàâíîâåñèÿ áèíàðíîé ñèñòåìû ôðåîí R404A—àöåòîí ïðè òðåõ
çíà÷åíèÿõ òåìïåðàòóðû (Ò  356,15; 372,15 è 392,15 Ê) ïðåäñòàâëåíû íà ðèñ. 4
è â òàáë. 3. Íàáëþäàåòñÿ I—II òèï ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ, ïðåäïîëàãàþùèé íàëè÷èå
îáëàñòè áåçãðàíè÷íîé ñìåøèâàåìîñòè çà ïðåäåëàìè áèíîäàëè ïðè äàâëåíèÿõ,
ïðåâûøàþùèõ åãî êðèòè÷åñêîå çíà÷åíèå. Äëÿ òåìïåðàòóðû Ò  356,15 Ê
(82,85 Ñ), ïðè êîòîðîé çàïëàíèðîâàíî îñóùåñòâëåíèå ÑÊÔÝ-ïðîöåññà, êðèòè-
÷åñêîå äàâëåíèå ñîñòàâèëî Pc  414 ÌÏà. Ïîëó÷åííûå äàííûå äëÿ èññëåäóåìîé
ñèñòåìû ñîãëàñóþòñÿ ñ ëèòåðàòóðíûìè äàííûìè, ïðèâåäåííûìè â òàáë. 1,
âêëþ÷àÿ àöåòîí è ëåãêîëåòó÷èå êîìïîíåíòû, êðèòè÷åñêèå òåìïåðàòóðû êîòî-
ðûõ êàê óñòóïàþò (äèîêñèä óãëåðîäà [10—15], ýòàí [16]), òàê è ïðåâîñõîäÿò
(ïðîïàí [17], ïåíòàí [18]) çíà÷åíèå, õàðàêòåðíîå äëÿ ôðåîíà R404A.

Òàáëèöà 2

Êðèòè÷åñêèå ïàðàìåòðû áèíàðíûõ ñìåñåé

Áèíàðíàÿ ñìåñü Òèï ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ T, K Pc, ÌÏà Èñòî÷íèê

Ôðåîí (R404A)—àöåòîí I—II 356,0 4,14 [í.ð.]

Ôðåîí (R404A)—âîäà V — — [9]

Òàáëèöà 1

Êðèòè÷åñêèå ïàðàìåòðû ÷èñòûõ âåùåñòâ

Âåùåñòâî Òñ , Ê Ðñ, ÌÏà c, êã/ì3 Èñòî÷íèê

Ôðåîí (R404À) 345,2 3,7289 486,54 [5]

Àöåòîí 508,65 4,70 278,0 [8]

Âîäà 647,1 22,06 322,2 [8]

Ðèñ. 4. Ôàçîâîå ïîâåäåíèå
áèíàðíîé ñèñòåìû «ôðåîí
R404A—àöåòîí» ïðè ðàç-

ëè÷íûõ òåìïåðàòóðàõ:
1 — Ò  356,15 K [6]; 2 — Ò 
 372,15 K; 3 — Ò  392,15 K;
x — êîíöåíòðàöèÿ ëåãêîëåòó÷åé
êîìïîíåíòû ñìåñè íà æèäêî-
ñòíîé âåòâè áèíîäàëè, ìîë. ä.;
ó —  êîíöåíòðàöèÿ ëåãêîëåòó-
÷åé êîìïîíåíòû ñìåñè íà ïà-
ðîâîé âåòâè áèíîäàëè, ìîë. ä.
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Óñòàíîâëåíèå êðèòè÷åñêîãî çíà÷åíèÿ äàâëåíèÿ, îòíåñåííîãî ê âåðøèíå
áèíîäàëè, ïîäêðåïëåíî ôàêòîì îòñóòñòâèÿ ãðàíèöû ðàçäåëà ôàç â ðàìêàõ
ðàññìîòðåíèÿ ôàçîâîãî ñîñòîÿíèÿ îáñóæäàåìîé áèíàðíîé ñèñòåìû ñ èñïîëü-
çîâàíèåì îïòè÷åñêîé ÿ÷åéêè âûñîêîãî äàâëåíèÿ (ðèñ. 1).

Òàáëèöà 3

Ýêñïåðèìåíòàëüíûå äàííûå î ðàâíîâåñèè ïàð-æèäêîñòü áèíàðíîé ñèñòåìû ôðåîí
R404A —àöåòîí ïðè ðàçëè÷íûõ òåìïåðàòóðàõ

Ò 356,0 Ê

Ð, ÌÏà õ Ð, ÌÏà y Ð, ÌÏà õ Ð, ÌÏà y

2,09 0,659 3,44 0,883 4,09 0,948 2,02 0,881

2,35 0,688 3,49 0,891 4,13 0,949 2,28 0,898

2,50 0,711 3,62 0,910 4,15 0,949 2,31 0,900

2,71 0,747 3,84 0,934 2,76 0,923

2,81 0,767 3,95 0,943 2,93 0,930

3,10 0,822 3,98 0,944 3,18 0,938

3,21 0,843 4,00 0,945 3,50 0,944

3,24 0,848 4,01 0,946 3,60 0,946

3,34 0,867 4,08 0,948 4,15 0,946

Ò  371,52 Ê Ò  392,20 K

Ð, ÌÏà õ Ð, ÌÏà ó Ð, ÌÏà õ Ð, ÌÏà ó

2,14 0,442 1,93 0,784 1,77 0,28 2,06 0,69

2,42 0,528 2,22 0,808 2,10 0,35 2,26 0,71

2,44 0,535 2,48 0,828 2,54 0,44 2,54 0,74

2,94 0,666 2,54 0,833 2,90 0,50 2,69 0,76

2,95 0,666 2,56 0,834 3,55 0,60 2,85 0,77

3,00 0,677 3,01 0,859 3,82 0,64 3,24 0,80

3,08 0,697 3,02 0,859 3,93 0,66 3,35 0,80

3,29 0,739 3,11 0,863 4,02 0,67 3,65 0,81

3,94 0,84 3,19 0,867 4,09 0,68 3,90 0,82

4,03 0,85 3,36 0,872 4,50 0,73 3,92 0,82

4,16 0,863 3,51 0,877 5,10 0,78 4,17 0,82

4,29 0,874 3,79 0,882 4,43 0,81

3,94 0,883 4,70 0,80

4,33 0,882 5,10 0,78

Ïðèìå÷àíèå: x — êîíöåíòðàöèÿ ëåãêîëåòó÷åãî êîìïîíåíòà ñìåñè íà æèäêîñòíîé âåòâè
áèíîäàëè, ìîë. ä.; ó  —  êîíöåíòðàöèÿ ëåãêîëåòó÷åãî êîìïîíåíòà ñìåñè íà ïàðîâîé âåòâè
áèíîäàëè, ìîë. ä.
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Òàáëèöà 4

Óñëîâèÿ îñóùåñòâëåíèÿ è ðåçóëüòàòû ÑÊÔ-ýêñòðàêöèîííîãî èçâëå÷åíèÿ àöåòîíà èç åãî
âîäíîãî ðàñòâîðà ñ èñïîëüçîâàíèåì ôðåîíà R404A

¹
P, V0, Ñ0, Ðàñõîä R404A, , ÕÏÊ0, ÕÏÊ, ÕÏÊ,  ,

DÌÏà ìë ìàñ. % ìë/ìèí ìèí  ìãÎ2/ë  ìãÎ2/ë %  %

1 4,4 71 10,0 0,3 240 — — — 65,2 1,49

2 4,4 71 10,0 0,5 160 — — — 64,8 2,68

3 6,0 30 3,5 1,0 3 541 433 19,90 20,38 1,19

4 13,0 30 3,5 1,0 3 541 465 14,00 14,95 1,16

5 13,0 30 3,5 1,0 4 541 470 13,12 14,86 1,17

Ïðèìå÷àíèå: V0— èñõîäíûé îáúåì âîäíîãî ðàñòâîðà àöåòîíà â ýêñòðàêòîðå; Ñ0 —
èñõîäíàÿ ìàññîâàÿ êîíöåíòðàöèÿ àöåòîíà â âîäíîì ðàñòâîðå;  — äëèòåëüíîñòü
ïðîöåññà; ÕÏÊ0 — èñõîäíîå çíà÷åíèå ÕÏÊ ðàôèíàòà; ÕÏÊ — èòîãîâîå çíà÷åíèå
ÕÏÊ ðàôèíàòà; ÕÏÊ  (ÕÏÊ0  ÕÏÊ)/ÕÏÊ0  100 %  — èòîãîâîå èçìåíåíèå ÕÏÊ
ðàôèíàòà;  — ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ (èòîãîâîå èçìåíåíèå ìàññû ýêñòðàêòà (àöåòîíà)
â ñåïàðàòîðå ê ìàññå ýêñòðàãèðóåìîãî êîìïîíåíòà (àöåòîíà) â èñõîäíîì ðàñòâîðå);
D — êîíñòàíòà ýêñòðàêöèè (îòíîøåíèå êîíöåíòðàöèè âåùåñòâà â îðãàíè÷åñêîé ôàçå
(ýêñòðàãåíò) ê åãî êîíöåíòðàöèè â âîäíîé ôàçå ïîñëå óñòàíîâëåíèÿ ðàâíîâåñèÿ).

Â ðàìêàõ èññëåäîâàíèÿ äèàãðàììû ôàçîâîãî ðàâíîâåñèÿ îáñóæäàåìîé ñìå-
ñè, êàê óæå âûøå îòìå÷åíî, óñòàíîâëåíî, ÷òî ïðè Ò  356,15 Ê (82,85 Ñ)
êðèòè÷åñêîå äàâëåíèå ñîñòàâèëî Ðñ  4,14 ÌÏà.

Ñâåðõêðèòè÷åñêàÿ ôëþèäíàÿ ýêñòðàêöèÿ. Ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíîãî
èññëåäîâàíèÿ ïðîöåññà ÑÊÔ ýêñòðàêöèîííîãî èçâëå÷åíèÿ àöåòîíà èç åãî
âîäíîãî ðàñòâîðà ñ èñïîëüçîâàíèåì ôðåîíà R404A ïðèâåäåíû â òàáë. 4.

Êàê âèäíî èç òàáë. 4, íà ýôôåêòèâíîñòü ýêñòðàêöèîííîãî èçâëå÷åíèÿ àöåòîíà
() èç åãî âîäíîãî ðàñòâîðà âëèÿþò: ðàñõîä ýêñòðàãåíòà, ñòåïåíü çàïîëíåíèÿ
ýêñòðàêòîðà V0 è äàâëåíèå. Óâåëè÷åíèå ðàñõîäà ñ 0,3 ìë/ìèí äî 0,5 ìë/ìèí
(ïðèìåð 1 è 2, òàáë. 4) ïðèâîäèò ê óìåíüøåíèþ äëèòåëüíîñòè ïðîöåññà ýêñòðàê-
öèè ïðèìåðíî â 1,5 ðàçà ïðè ïî÷òè ðàâíîì êîëè÷åñòâå èçâëå÷åííîãî êîìïî-
íåíòà è ðîñòó êîíñòàíòû ýêñòðàêöèè D. Ñ ðîñòîì äàâëåíèÿ ïðè îäèíàêîâîì
çàïîëíåíèè ýêñòðàêòîðà è ïîñòîÿíñòâå ðàñõîäà (ïðèìåðû 3—5, òàáë. 4) ýôôåê-
òèâíîñòü ïðîöåññà ïàäàåò. Ñòåïåíü èçâëå÷åíèÿ ïðè èçìåíåíèè äàâëåíèÿ îò
6 ÌÏà äî 13 ÌÏà óìåíüøàåòñÿ íà 36 % ïðè íåçíà÷èòåëüíîì èçìåíåíèè äî
2 % êîíñòàíòû ýêñòðàöèè D. Ðåçóëüòàòû, ïðåäñòàâëåííûå â òàáë. 4, êà÷åñòâåííî
ñîãëàñóþòñÿ ñ ïðåäñòàâëåíèÿìè, èçëîæåííûì â ðàáîòå [7].

ÇÀÊËÞ×ÅÍÈÅ

Ïðåäñòàâëåíû ðåçóëüòàòû ýêñïåðèìåíòàëüíîãî èññëåäîâàíèÿ ôàçîâîãî ïî-
âåäåíèÿ áèíàðíîé ñìåñè ôðåîí R404A—àöåòîí. Óñòàíîâëåí I—II òèï ôàçîâîãî
ïîâåäåíèÿ, óêàçûâàþùèé íà íåðàçðûâíîñòü êðèòè÷åñêîé êðèâîé è íàëè÷èå
îáëàñòè áåçãðàíè÷íîé ñìåøèâàåìîñòè çà ïðåäåëàìè áèíîäàëè. Â ðàìêàõ ïðåä-
ñòàâëåíèé î äâîéñòâåííîé ïðèðîäå ìåõàíèçìà ïåðåíîñà ìàññû â ÑÊÔ-ýêñòðàê-
öèîííûõ ïðîöåññàõ èìåííî äëÿ ñèñòåì I—II òèïîâ ôàçîâîãî ïîâåäåíèÿ ïðî-
âåäåíî ýêñïåðèìåíòàëüíîå èññëåäîâàíèå ïðîöåññà ñ èñïîëüçîâàíèåì â êà÷åñòâå
ýêñòðàãåíòà ôðåîíà R404A ïðèìåíèòåëüíî ê çàäà÷å âûäåëåíèÿ àöåòîíà èç åãî
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âîäíîãî ðàñòâîðà 3,5 % è 10 %-íîé ìàññîâîé êîíöåíòðàöèè. Èçìåðåíèÿ ïðî-
âåäåíû â àñèìïòîòè÷åñêîé áëèçîñòè ê êðèòè÷åñêîé òî÷êå ñìåøåíèÿ îáîçíà-
÷åííîé áèíàðíîé ñìåñè. Óñòàíîâëåíî âëèÿíèå íà ýôôåêòèâíîñòü èçâëå÷åíèÿ
àöåòîíà èç åãî âîäíûõ ðàñòâîðîâ ñòåïåíè çàïîëíåíèÿ ÿ÷åéêè, ðàñõîäà è áëè-
çîñòè ê êðèòè÷åñêîé òî÷êå ñìåøåíèÿ áèíàðíîé ñìåñè.
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The article presents the results of an experimental study of the phase behavior of the
binary mixture «freon R404A-acetone»» carried out at temperatures of 356.15 K, 372.15
K and 392.15 K. I—II type of phase behavior according to the Williams classification is
established. The article presents the results of a study of the supercritical fluid extraction
process as applied to the problem of extracting acetone from its aqueous solution of 3.5 %
and 10 % concentration. In the process carried out at a temperature of 356.15 K (83 C),
an increase in the efficiency of the extraction process was established as the pressure
approaches its critical value for the designated binary system.

K e y w o r d s: binary system, phase behavior, supercritical fluid state, extraction, process
efficiency.
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