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Ñòàòüÿ ïîñòóïèëà 5 àâãóñòà 2015 ã.

Ê íàñòîÿùåìó âðåìåíè ó ðîññèéñêèõ ñïåöèàëèñòîâ íåôòÿíîé îòðàñëè ñëîæèëîñü óñòîé÷èâîå

ìíåíèå, ÷òî àâòîìàòè÷åñêèå àïïàðàòû íå ïðèãîäíû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íå-

ôòè, à ìîãóò ïðèìåíÿòüñÿ òîëüêî äëÿ àíàëèçà ñâåòëûõ íåôòåïðîäóêòîâ. Ïðè÷èíà ýòîãî çàáëóæäå-

íèÿ êðîåòñÿ, ïðåæäå âñåãî, â íåäîìîëâêàõ è îøèáêàõ â òåêñòå ÃÎÑÒ 2177–99. Â äàííîé ðàáîòå îá-

ñóæäåíû âîçìîæíûå ïðè÷èíû îøèáî÷íûõ ðåçóëüòàòîâ è äàíû ðåêîìåíäàöèè ïî íàñòðîéêå àâòî-

ìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ ïðè îïðåäåëåíèè ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íåôòè è íåôòåïðîäóêòîâ.

Êëþ÷åâûå ñëîâà: íåôòü; ôðàêöèîííûé ñîñòàâ; àâòîìàòè÷åñêèå àïïàðàòû; ðó÷íûå àïïàðàòû; ãî-

ñóäàðñòâåííûé ñòàíäàðòíûé îáðàçåö; íà÷àëî êèïåíèÿ, êîíåö êèïåíèÿ; ïîïðàâêà íà âûñòóïàþùèé

ðòóòíûé ñòîëáèê; ñõîäèìîñòü; âîñïðîèçâîäèìîñòü; ÃÎÑÒ 2177–99; ASTM-D86-11.

Åäèíñòâåííûì äîêóìåíòîì, ðåãëàìåíòèðóþùèì

îïðåäåëåíèå ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íåôòè â Ðîññèè,

ÿâëÿåòñÿ ÃÎÑÒ 2177–99, òåêñò êîòîðîãî, ê ñîæàëåíèþ,

èçîáèëóåò íå÷åòêèìè ôîðìóëèðîâêàìè è îøèáêàìè.

Êàê ñëåäñòâèå, ñîòðóäíèêè ðàçíûõ ëàáîðàòîðèé

ïî-ðàçíîìó ðåàëèçóþò ïðîöåññ ïåðåãîíêè, ÷òî ïðèâî-

äèò ê ðàçíî÷òåíèÿì â îöåíêå êà÷åñòâà íåôòè. Â ðåçóëü-

òàòå èìåþò ìåñòî ñóùåñòâåííûå ðàñõîæäåíèÿ ïðè

ïðîâåäåíèè ìåæëàáîðàòîðíûõ ñðàâíèòåëüíûõ èñïû-
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ÀÎ «ÀÂÐÎÐÀ-ÑÅÐÂÈÑ», Ìîñêâà, Ðîññèÿ.

2
Àñòðàõàíñêèé ãîñóäàðñòâåííûé òåõíè÷åñêèé óíèâåðñèòåò

(ÀÃÒÓ), ã. Àñòðàõàíü, Ðîññèÿ.



òàíèé è îøèáêè ïðè óñòàíîâëåíèè õàðàêòåðèñòèê

ÃÑÎ, à òàêæå âîçíèêàþò êîíôëèêòû ïðè ïðèåìîñäà-

òî÷íûõ îïåðàöèÿõ. Àâòîìàòè÷åñêèå àïïàðàòû çàðó-

áåæíîãî ïðîèçâîäñòâà àäàïòèðîâàíû ê òðåáîâàíèÿì

ASTM-D86-11 è ÷àñòî íå ïîçâîëÿþò â ïîëíîé ìåðå

ðåàëèçîâàòü òðåáîâàíèÿ ÃÎÑÒ 2177–99. Ýòî ïðèâîäèò

ê ôèíàíñîâûì ïîòåðÿì, ïîòåðå ðàáî÷åãî âðåìåíè è ðå-

ïóòàöèè ëàáîðàòîðèé. Ìû ïîïûòàëèñü ïðîàíàëèçèðî-

âàòü ôàêòîðû, âëèÿþùèå íà ðåçóëüòàòû èçìåðåíèé.

Îøèáêè, ñâÿçàííûå ñ âûáîðîì òåðìîìåòðà

Ïðè îïðåäåëåíèè ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà ñâåòëûõ

íåôòåïðîäóêòîâ íåîáõîäèìî èñïîëüçîâàòü òåðìî-

ìåòðû ASTM 7C (äëÿ íåôòåïðîäóêòîâ 1-, 2- è 3-é

ãðóïï) èëè ASTM 8C (äëÿ íåôòåïðîäóêòîâ 4-é ãðóï-

ïû). Äëÿ îïðåäåëåíèÿ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íåôòè

ñëåäóåò ïðèìåíÿòü òåðìîìåòð ÒÍ-7. Ê ñîæàëåíèþ,

â ÃÎÑÒ 2177–99 ÷åòêî íå óêàçàíî, ÷òî óêàçàííûå òåð-

ìîìåòðû êàëèáðóþò ïðè ïîëíîì ïîãðóæåíèè, à çíà-

÷åíèÿ òåìïåðàòóðû ïðè ïðîâåäåíèè èñïûòàíèé ðåãè-

ñòðèðóþò áåç ââåäåíèÿ êàêèõ-ëèáî ïîïðàâîê. Ïðè

ïðîâåäåíèè èñïûòàíèé ïàðû ïåðåãîíÿåìîé æèäêîñòè

îáîãðåâàþò òîëüêî íèæíþþ ÷àñòü òåðìîìåòðà, åãî

âåðõíÿÿ ÷àñòü íàõîäèòñÿ ïðè òåìïåðàòóðå, íåìíîãî

ïðåâûøàþùåé êîìíàòíóþ. Ïðè âèçóàëüíîé ðåãèñòðà-

öèè ïîêàçàíèé òåìïåðàòóðû âîçíèêàåò ïîãðåøíîñòü,

èçâåñòíàÿ êàê ïîïðàâêà íà âûñòóïàþùèé ñòîëáèê Ä,

êîòîðóþ ìîæíî ðàññ÷èòàòü ïî ôîðìóëå [1]

Ä = án(Tt – Tair ), (1)

ãäå á — êîýôôèöèåíò, çàâèñÿùèé îò ñîðòà ñòåêëà è

êîíñòðóêöèè òåðìîìåòðà; n — êîëè÷åñòâî äåëåíèé

øêàëû â âûñòóïàþùåé ÷àñòè ðòóòíîãî ñòîëáèêà; Tt —

èçìåðÿåìàÿ òåìïåðàòóðà; Tair — òåìïåðàòóðà íà ñåðå-

äèíå øêàëû.

Àíàëîãè÷íûå óðàâíåíèÿ ïðèâåäåíû â òåêñòå ñòàí-

äàðòà ASTM D-86. Äëÿ òåðìîìåòðà ASTM 7C ïðè òåì-

ïåðàòóðàõ âûøå 20 °C çàâèñèìîñòü åãî ïîêàçàíèé Týì

îò ðåàëüíîé òåìïåðàòóðû â êîëáå Tt îïèñûâàåòñÿ óðàâ-

íåíèåì

Týì = Tt – 0,000162(Tt – 20)2, (2)

äëÿ òåðìîìåòðà ASTM 8C ïðè òåìïåðàòóðàõ âûøå

35 °C — óðàâíåíèåì

Týì = Tt – 0,000131(Tt – 35)2. (3)

Â òåêñòå ASTM D-86 óêàçàíî, ÷òî ýòè óðàâíåíèÿ

èìåþò îãðàíè÷åííóþ ïðèìåíèìîñòü è ïðèâåäåíû

òîëüêî â îçíàêîìèòåëüíûõ öåëÿõ. Ðåàëüíûå ðàñõîæ-

äåíèÿ ìåæäó èñòèííîé òåìïåðàòóðîé ïàðîâ è ïîêà-

çàíèÿìè òåðìîìåòðà íåîáõîäèìî îïðåäåëÿòü ýêñ-

ïåðèìåíòàëüíî.

Äàííûõ î ïîïðàâêàõ íà âûñòóïàþùèé ðòóòíûé

ñòîëáèê äëÿ òåðìîìåòðà ÒÍ-7 ìû â ëèòåðàòóðå íå îá-

íàðóæèëè, ïîýòîìó ñäåëàëè îöåíî÷íûé ðàñ÷åò ïî ôîð-

ìóëå (1), ïðèíÿâ êîýôôèöèåíò á = 0,000158 [1], êîëè-

÷åñòâî äåëåíèé òåðìîìåòðà ïîä ïðîáêîé n = Tt – 50.

Òåìïåðàòóðó íà ñåðåäèíå øêàëû òåðìîìåòðà Tair

(îò 25 °C â íà÷àëå ïåðåãîíêè äî 40 °C â êîíöå ïåðåãîí-

êè ïðè òåìïåðàòóðå ïàðîâ ïîðÿäêà 350 °C) îïðåäåëÿëè

ýêñïåðèìåíòàëüíî

Týì = Tt – 0,00016(Tt – 50)(Tt – Tair). (4)

Çàâèñèìîñòü ïîêàçàíèé òåðìîìåòðîâ ðàçëè÷íûõ

òèïîâ îò èñòèííîãî çíà÷åíèÿ òåìïåðàòóðû â ñîîòâåò-

ñòâèè ñ ðàñ÷åòîì ïî ôîðìóëàì (2) – (4) ïðèâåäåíà â

òàáë. 1 (ðòóòíûé òåðìîìåòð ASTM 7C íå ìîæåò èçìå-

ðÿòü òåìïåðàòóðó âûøå 300 °C, íî ïðîãðàììà àâòîìà-

òè÷åñêîãî àïïàðàòà âûïîëíèò ïåðåðàñ÷åò ïîêàçàíèé â

ñîîòâåòñòâèè ñ óðàâíåíèåì (2) è ïðè ëþáîé äðóãîé áî-

ëåå âûñîêîé òåìïåðàòóðå).

Èç òàáë. 1 âèäíî, ÷òî ÷åì âûøå èçìåðÿåìàÿ òåìïå-

ðàòóðà, òåì áîëüøå ïîêàçàíèÿ òåðìîìåòðà îòëè÷àþòñÿ

îò ðåàëüíîé òåìïåðàòóðû ïàðîâ ó îòâîäà ïåðåãîííîé

êîëáû è áîëüøå ðàçëè÷èÿ â ïîêàçàíèÿõ òåðìîìåòðîâ

ðàçíûõ òèïîâ. Ðîññèéñêèå ñïåöèàëèñòû, êàê ïðàâèëî,

íå çíàþò ýòîãî è íåðåäêî èñïîëüçóþò òîò òåðìîìåòð,

êîòîðûé åñòü ïîä ðóêîé, à íå òîò, êîòîðûé ðåêîìåíäî-

âàí ñòàíäàðòîì. Çà÷àñòóþ ñ ïðèìåíåíèåì òåðìîìåòðà

ÒÍ-7, ïðåäíàçíà÷åííîãî òîëüêî äëÿ ïåðåãîíêè íåôòè,

ïåðåãîíÿþò ñâåòëûå íåôòåïðîäóêòû èëè, íàîáîðîò,

ïåðåãîíÿþò íåôòü ïðè èñïîëüçîâàíèè òåðìîìåòðà

ASTM 7C èëè ASTM 8C.

Â íàøåé ïðàêòèêå áûë ñëó÷àé, êîãäà ïðè ïåðåãîí-

êå îáðàçöà ÃÑÎ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íåôòè íå óäà-

âàëîñü ïîëó÷èòü ðåçóëüòàòû, áëèçêèå ê àòòåñòîâàííûì

çíà÷åíèÿì, ñ ïðèìåíåíèåì êàê ðó÷íîãî, òàê è àâòîìà-

òè÷åñêîãî àïïàðàòà. Îáðàçåö èìåë òåìïåðàòóðó íà÷àëà

êèïåíèÿ 149 °C è òåìïåðàòóðó êîíöà êèïåíèÿ 266 °C,

ïîýòîìó â ñîîòâåòñòâèè ñ ÃÎÑÒ 2177–99 áûë îòíåñåí

íàìè ê ÷åòâåðòîé ãðóïïå íåôòåïðîäóêòîâ, è äëÿ ïåðå-

ãîíêè ìû ïðèìåíÿëè òåðìîìåòð ASTM 8C. Ïîñëå çà-

ìåíû ýòîãî òåðìîìåòðà íà òåðìîìåòð ASTM 7C ìû

ïîëó÷èëè ðåçóëüòàòû, î÷åíü áëèçêèå ê ïàñïîðòíûì

äàííûì. Âåðîÿòíî, ïðîèçâîäèòåëü ÃÑÎ ðåøèë, ÷òî

äëÿ ýòîãî îáðàçöà ìîæíî èñïîëüçîâàòü òåðìîìåòð
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Òàáëèöà 1. Çàâèñèìîñòü ïîïðàâêè íà âûñòóïàþùèé ñòîëáèê

äëÿ òåðìîìåòðîâ ASTM 7C, ASTM 8C è ÒÍ-7 îò ðåàëüíî èçìå-

ðÿåìîé òåìïåðàòóðû

Èñòèííàÿ

òåìïåðàòóðà, °C

Ïîïðàâêà íà âûñòóïàþùèé ñòîëáèê, °C

ASTM 7C ASTM 8 Ñ ÒÍ-7

50 0,1 0,0 0,0

100 1,0 0,6 0,6

150 2,7 1,7 1,9

200 5,2 3,6 4,0

250 8,6 6,1 6,8

300 12,7 9,2 10,5

350 17,6 13,0 14,9

400 23,4 17,5 20,0



ASTM 7C (ñî øêàëîé äî 300 °C), ïîñêîëüêó åãî øêàëû

âïîëíå õâàòàåò äëÿ ðåãèñòðàöèè ïîêàçàíèé!

Àâòîìàòè÷åñêèå àïïàðàòû èìåþò â êà÷åñòâå òåì-

ïåðàòóðíîãî äàò÷èêà ïëàòèíîâûé òåðìîìåòð ñîïðî-

òèâëåíèÿ Pt-100. Êîìïàêòíûé ÷óâñòâèòåëüíûé ýëå-

ìåíò ýòèõ äàò÷èêîâ ïîìåùàåòñÿ ó ãàçîîòâîäíîé òðóá-

êè è ïîêàçûâàåò èñòèííóþ òåìïåðàòóðó ïàðîâ. Äëÿ

òîãî, ÷òîáû íå áûëî ðàñõîæäåíèÿ â ðåçóëüòàòàõ, ïî-

ëó÷àåìûõ ñ ïðèìåíåíèåì ðó÷íûõ è àâòîìàòè÷åñêèõ

àïïàðàòîâ, â ïîêàçàíèÿ àâòîìàòè÷åñêèõ íåîáõîäèìî

âíîñèòü ïîïðàâêè, èìèòèðóþùèå îøèáêó ðòóòíûõ

òåðìîìåòðîâ (ïîïðàâêà íà âûñòóïàþùèé ñòîëáèê â

ñîîòâåòñòâèè ñ ïðèâåäåííûìè âûøå óðàâíåíèÿìè).

Íàëè÷èå ñèñòåìû ïîïðàâîê äëÿ îáðàáîòêè ðåçóëüòàòîâ

àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ — îáÿçàòåëüíîå òðåáîâà-

íèå ASTM D-86. Ñïðàâåäëèâîñòè ðàäè íàäî îòìåòèòü,

÷òî â ÃÎÑÒ 2177–99 òàêîå òðåáîâàíèå òîæå åñòü

(ñì. ÃÎÑÒ 2177–99 ïðèëîæåíèå À, ïóíêò À.4.9).

Íî ýòî — åäèíñòâåííîå óïîìèíàíèå îá ýòîé ïðîáëåìå

âî âñåì ñòàíäàðòå, è ìàëî êòî îáðàùàåò íà íåå âíèìà-

íèå. Ê òîìó æå, íåò íèêàêèõ ðåêîìåíäàöèé èëè óðàâ-

íåíèé, îïèñûâàþùèõ ïðîöåäóðó âíåñåíèÿ ïîïðàâîê.

Èìïîðòíûå àïïàðàòû äëÿ îïðåäåëåíèÿ ôðàêöèîí-

íîãî ñîñòàâà íåôòè óæå èìåþò â ïðîãðàììíîì îáåñ-

ïå÷åíèè ñèñòåìó ïîïðàâîê äëÿ òåðìîìåòðîâ ASTM 7C

è ASTM 8C. Îïåðàòîð ïåðåä íà÷àëîì àíàëèçà äîëæåí

óêàçàòü èëè òèï èìèòèðóåìîãî òåðìîìåòðà, èëè ãðóï-

ïó ïåðåãîíÿåìîãî ïðîäóêòà, à ñèñòåìà ñàìà ðàññ÷èòàåò

ïîïðàâêè, èìèòèðóþùèå ïîêàçàíèÿ íóæíîãî òåðìî-

ìåòðà. Åñòåñòâåííî, îïåðàòîð äîëæåí çíàòü, ÷òî âûáîð

òèïà ïîïðàâîê — âàæíûé ôàêòîð, âëèÿþùèé íà ðå-

çóëüòàò àíàëèçà, è èìåòü ïðåäñòàâëåíèå î òîì, êàêèì

îáðàçîì îíè âíîñÿòñÿ â ïðîãðàììå. Ïîïðàâêè ìîãóò è

íå âíîñèòüñÿ, åñëè ýòî íå óêàçàíî äî íà÷àëà àíàëèçà!

Â òàêîì ñëó÷àå îøèáêà îïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóðû

ìîæåò äîñòèãàòü 15 – 20 °C.

Ñèñòåìà, èìèòèðóþùàÿ ïîïðàâêó íà âûñòóïàþ-

ùèé ñòîëáèê, õîðîøî ðàáîòàåò äëÿ ñâåòëûõ íåôòåïðî-

äóêòîâ, íî ïðè ïåðåãîíêå íåôòè âîçíèêàåò âîïðîñ: êàê

èìèòèðîâàòü ïîïðàâêè òåðìîìåòðà ÒÍ-7? Â ñòàíäàðòå

îá ýòîì íè ñëîâà! Óêàçàíî ëèøü, ÷òî ìîæíî èñïîëüçî-

âàòü ëþáûå àïïàðàòû, îáåñïå÷èâàþùèå íåîáõîäèìóþ

òî÷íîñòü (Ìåòîä Á, ïóíêò 6.1). Äîñòàòî÷íî ïðèëîæèòü

òåðìîìåòð ÒÍ-7 ê òåðìîìåòðó ASTM 8C, ÷òîáû ïî-

íÿòü, ÷òî â äèàïàçîíå òåìïåðàòóð 300 – 350 °C øêàëû

òåðìîìåòðîâ ïðàêòè÷åñêè ñîâïàäàþò è ïîïðàâêè íà

âûñòóïàþùèé ñòîëáèê äîëæíû áûòü áëèçêèìè. Òî æå

ïîêàçûâàåò ðàñ÷åò (ñì. òàáë. 1). Ïðè áîëåå íèçêèõ òåì-

ïåðàòóðàõ çíà÷åíèÿ ïîïðàâêè íåâåëèêè è áëèçêè äëÿ

òåðìîìåòðîâ ðàçíûõ ìîäåëåé, è ïðè òåìïåðàòóðå îòãî-

íÿåìûõ ïàðîâ íèæå 300 °C ðàçíèöà â ïîêàçàíèÿõ ÒÍ-7

è ASTM 8C íå äîëæíà ïðåâûøàòü 1 °C, ñëåäîâàòåëü-

íî, íå ìîæåò áûòü îáíàðóæåíà ýêñïåðèìåíòàëüíî. Ïî-

ýòîìó çàìåíà òåðìîìåòðà ÒÍ-7 íà ASTM 8C íå äîëæ-

íà ïðèâîäèòü ê çàìåòíûì èñêàæåíèÿì ðåçóëüòàòîâ

àíàëèçà. Íèæå áóäåò ïîêàçàíî, ÷òî ðåçóëüòàòû îïðåäå-

ëåíèÿ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íåôòè ñ èñïîëüçîâàíèåì

àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ, èìèòèðóþùèõ ïîêàçàíèÿ

òåðìîìåòðà ASTM 8C, ïðàêòè÷åñêè íå îòëè÷àþòñÿ îò

ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ ðó÷íûì ìåòîäîì ñ òåðìî-

ìåòðîì ÒÍ-7.

Èíåðöèîííîñòü òåðìîìåòðà

Äëÿ òîãî, ÷òîáû òåðìîìåòð ïðîãðåëñÿ è ïðèíÿë

òåìïåðàòóðó ïåðåãîíÿåìûõ ïàðîâ, òðåáóåòñÿ íåêîòî-

ðîå âðåìÿ, ïîýòîìó ïîêàçàíèÿ òåðìîìåòðà áóäóò èçìå-

íÿòüñÿ ñ çàïàçäûâàíèåì, çàâèñÿùèì îò êîíñòðóêöèè

òåðìîìåòðà è ñêîðîñòè èçìåíåíèÿ òåìïåðàòóðû.

Ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå àâòîìàòè÷åñêèõ àíàëè-

çàòîðîâ äîëæíî ïîçâîëÿòü âíîñèòü ïîïðàâêó â ïîêàçà-

íèÿ äàò÷èêà òåìïåðàòóðû Pt-100, èìèòèðóþùóþ ðàç-

íóþ èíåðöèîííîñòü òåðìîìåòðîâ. Äåëàåòñÿ ýòî ñëå-

äóþùèì îáðàçîì: íåôòü èëè íåôòåïðîäóêò ïåðåãîíÿ-

þò íåñêîëüêî ðàç íà àâòîìàòè÷åñêîì àïïàðàòå è îïðå-

äåëÿþò ñðåäíåå çíà÷åíèå òåìïåðàòóðû êèïåíèÿ ÷åðåç

êàæäûé ìèëëèëèòð îòãîíà. Çàòåì íåñêîëüêî ðàç ïðîâî-

äÿò ïåðåãîíêó íà ðó÷íîì àïïàðàòå (ñ ðòóòíûì òåðìî-

ìåòðîì, ñîîòâåòñòâóþùèì ìåòîäó) è ñðàâíèâàþò ïî-

ëó÷åííûå êðèâûå. Åñëè ðàñõîæäåíèå ìåæäó àâòîìàòè-

÷åñêèì è ðó÷íûì àïïàðàòîì çíà÷èìî, òî ðàññ÷èòûâà-

þò ïîïðàâêè ê ïîêàçàíèÿì àâòîìàòè÷åñêîãî àïïàðàòà

÷åðåç êàæäûé ìèëëèëèòð îòãîíà. Ïîñëå ïðîâåäåíèÿ

ýòîé ïðîöåäóðû è âíåñåíèÿ ïîïðàâîê ôàêòè÷åñêè ó÷è-

òûâàþòñÿ âñå ðàçëè÷èÿ ìåæäó ðó÷íûì è àâòîìàòè÷å-

ñêèì àïïàðàòàìè. Ïîêàçàíèÿ àâòîìàòè÷åñêîãî è ðó÷-

íîãî àïïàðàòà áóäóò ïîëíîñòüþ ñîâïàäàòü.

Äðóãîé âàðèàíò ïðîâåäåíèÿ ýòîé ïðîöåäóðû çà-

êëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî âìåñòî òåðìîìåòðà ñîïðîòèâ-

ëåíèÿ Pt-100 íà ïåðåãîííóþ êîëáó àâòîìàòè÷åñêîãî

àïïàðàòà óñòàíàâëèâàþò ðòóòíûé òåðìîìåòð è ïðîâî-

äÿò ïåðåãîíêó ïî òîé æå ïðîãðàììå, êîòîðóþ èñïîëü-

çîâàëè â àâòîìàòè÷åñêîì ðåæèìå. Îáúåì ïðè ýòîì ðå-

ãèñòðèðóþò ïî ïîêàçàíèÿì ïðèáîðà, à ïîêàçàíèÿ òåì-

ïåðàòóðû ñíèìàþò ñ ðòóòíîãî òåðìîìåòðà.

Íåîáõîäèìî îòìåòèòü, ÷òî ðàçíîñòü â ïîêàçàíèÿõ

òåðìîìåòðà çàâèñèò îò ñêîðîñòè ïðîãðåâà è ðàâíîìåð-

íîñòè ïðîâåäåíèÿ ïåðåãîíêè, ïîýòîìó äëÿ ðàçíûõ

ïðîá (áåíçèíà, äèçåëüíîãî òîïëèâà, íåôòè) ìîæåò

áûòü ðàçëè÷íà.

Ïðîâåäåíèå êðîïîòëèâîé è óòîìèòåëüíîé ðàáîòû

ïî îïðåäåëåíèþ ïîïðàâêè íà èíåðöèîííîñòü îáû÷íî

ïðèâîäèò ê âûâîäó îá îòñóòñòâèè íåîáõîäèìîñòè âíî-

ñèòü òàêóþ ïîïðàâêó. Íàèáîëüøàÿ ðàçíîñòü ïîêàçàíèé

íàáëþäàåòñÿ ïðè òåìïåðàòóðàõ íà÷àëà è êîíöà êèïå-

íèÿ, íî êîìïåíñèðîâàòü ýòó ðàçíèöó îáû÷íî óäàåòñÿ

ïóòåì ïðàâèëüíîãî ïîäáîðà ðåæèìà íàãðåâà.

Ðåæèì íàãðåâà è ñêîðîñòü äèñòèëëÿöèè

Âî âðåìÿ ïåðåãîíêè ñ èñïîëüçîâàíèåì àâòîìàòè-

÷åñêèõ àïïàðàòîâ ðåæèì íàãðåâà ðåãóëèðóåòñÿ àâòîìà-

òè÷åñêè â çàâèñèìîñòè îò ñêîðîñòè äèñòèëëÿöèè: åñëè

îíà íèæå çàäàííîé, òî íàãðåâ óâåëè÷èâàåòñÿ, è íàîáî-

ðîò. Ñòðîãî ãîâîðÿ, óïðàâëåíèå íàãðåâîì îñóùåñòâëÿ-
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åòñÿ áîëåå ñëîæíûì àëãîðèòìîì ÏÈÄ-ðåãóëèðîâàíèÿ,

íî îïåðàòîðó, ðàáîòàþùåìó ñ ïðèáîðîì, äîñòàòî÷íî

çíàòü íåñêîëüêî ôàêòîðîâ, âëèÿþùèõ íà ðåçóëüòàòû

ïåðåãîíêè.

1. Íà ïîêàçàíèÿ ðòóòíîãî òåðìîìåòðà ñóùåñòâåí-

íî âëèÿåò íåðàâíîìåðíîñòü êèïåíèÿ. Ïàäåíèå ñêî-

ðîñòè ïåðåãîíêè íåèçáåæíî óìåíüøàåò ïîòîê òåïëà,

ïåðåäàâàåìîãî òåðìîìåòðó. Â ðåçóëüòàòå êðèâàÿ ïåðå-

ãîíêè ñòàíîâèòñÿ áîëåå ïîëîãîé èëè äàæå íàáëþäà-

åòñÿ ñíèæåíèå òåìïåðàòóðû. Ñèëüíîå êèïåíèå ïðèâî-

äèò ê ðåçêîìó óâåëè÷åíèþ êîëè÷åñòâà ïàðîâ, îáòåêà-

þùèõ òåðìîìåòð, è âûíîñèò ê íåìó áîëåå òÿæåëûå è

áîëåå ãîðÿ÷èå ïàðû. Êðèâàÿ ïåðåãîíêè ðåçêî «çàäèðà-

åòñÿ» ââåðõ. Ðåàêöèÿ ÷åëîâåêà è àâòîìàòè÷åñêîãî àï-

ïàðàòà íà ïåðåãðåâ èäåíòè÷íà — íåîáõîäèìî ñíèçèòü

íàãðåâ. Ïðè÷åì ÷åì áîëüøå ïåðåãðåâ, òåì áîëåå ðåçêî

íàäî óìåíüøèòü íàãðåâ ïåðåãîííîé êîëáû, ïîýòîìó

âñëåä çà âñïëåñêîì êèïåíèÿ, êàê ïðàâèëî, ñëåäóåò íå-

ïðîïîðöèîíàëüíûé ñïàä. Çàâèñèìîñòü ñêîðîñòè êèïå-

íèÿ îò âðåìåíè â òàêîì ñëó÷àå ïðåäñòàâëÿåò ñîáîé ðÿä

«ãîðáîâ» è «ïðîâàëîâ».

2. Àáñîëþòíîå çíà÷åíèå ñêîðîñòè ïåðåãîíêè

âëèÿåò íà ðåçóëüòàò ãîðàçäî ìåíüøå, ÷åì åå êîëåáàíèÿ.

Òàê, ðåçóëüòàòû ïåðåãîíêè íåôòè ñî ñêîðîñòüþ 4 –

5 ìë�ìèí ìàëî îòëè÷àþòñÿ îò ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åí-

íûõ ïðè ñêîðîñòè 2 – 2,5 ìë�ìèí (òàáë. 2).

3. Ñóùåñòâåííîå ðàçëè÷èå ìåæäó àâòîìàòè÷å-

ñêèì ïðèáîðîì è ÷åëîâåêîì, âåäóùèì ïåðåãîíêó íà

ðó÷íîì ïðèáîðå, çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî àâòîìàò ãî-

ðàçäî áûñòðåå ðåàãèðóåò íà èçìåíåíèå ñêîðîñòè ïåðå-

ãîíêè è, åñëè ñêîðîñòü ïåðåãîíêè ïîñòîÿííà, óäåðæè-

âàåò åå ïðàêòè÷åñêè ïîñòîÿííîé äî êîíöà ïåðåãîíêè.

Åñëè æå íàáëþäàåòñÿ ïåðåãðåâ (èëè ñëèøêîì ìàëàÿ

ñêîðîñòü ïåðåãîíêè), òî àâòîìàòè÷åñêèé àïïàðàò áûñò-

ðåå ÷åëîâåêà âûðàâíèâàåò ñêîðîñòü ïåðåãîíêè.

4. Íàèáîëüøèå ðàçëè÷èÿ â ñêîðîñòÿõ ïåðåãîíêè

íàáëþäàþòñÿ â íà÷àëå è â êîíöå ïðîöåññà, è óäåðæàòü

èõ îäèíàêîâûìè äàæå ïðè ïåðåãîíêå îäíîé è òîé æå

ïðîáû äîñòàòî÷íî ïðîáëåìàòè÷íî. Èìåííî ïîýòîìó

íîðìàòèâû ïîâòîðÿåìîñòè è âîñïðîèçâîäèìîñòè ðå-

çóëüòàòîâ ïî òåìïåðàòóðàì íà÷àëà è êîíöà êèïåíèÿ,

ïðèâåäåííûå â ñòàíäàðòàõ, íàìíîãî áîëüøå, ÷åì â

ñðåäíåé ÷àñòè ðàçãîíêè. Âûøå óêàçûâàëîñü, ÷òî àâòî-

ìàòè÷åñêèé àïïàðàò ïðåêðàñíî ñïðàâëÿåòñÿ ñ çàäà÷åé

ïîääåðæàíèÿ ïîñòîÿííîé ñêîðîñòè ïåðåãîíêè, íî îï-

ðåäåëèòü, êàêàÿ òðåáóåòñÿ ìîùíîñòü íàãðåâà, ÷òîáû

äàííàÿ ïðîáà ðàâíîìåðíî çàêèïåëà è ïëàâíî âûøëà íà

ïîñòîÿííóþ ñêîðîñòü êèïåíèÿ, îí íå â ñîñòîÿíèè. Çà-

äà÷à îïåðàòîðà çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òîáû â ïðîãðàììå

ïåðåãîíêè áûëè óêàçàíû óäà÷íûå íà÷àëüíûå óñëîâèÿ

åùå äî åå íà÷àëà. Îáû÷íî ïðîãðàììà ïðåäóñìàòðèâà-

åò äâóõ- èëè òðåõñòóïåí÷àòûé íàãðåâ. Íà ïåðâîé ñòà-

äèè ïðîáà ðàçîãðåâàåòñÿ ïðàêòè÷åñêè äî êèïåíèÿ, íà

âòîðîé (èëè òðåòüåé) ñòàäèè âûñòàâëÿåòñÿ ðåæèì íà-

ãðåâà, îáåñïå÷èâàþùèé ñòàáèëèçàöèþ ñêîðîñòè êèïå-

íèÿ óæå äëÿ ïåðâûõ 4 – 5 ìë îòãîíà. Äàëåå àâòîìà-

òè÷åñêèé àïïàðàò, îïðåäåëèâ ñêîðîñòü ïåðåãîíêè, ïîä-

äåðæèâàåò åå çàäàííîå çíà÷åíèå. Ðåæèì ïåðâîíà-

÷àëüíîãî íàãðåâà äëÿ êàæäîãî âèäà ïðîá (áåíçèíà, äè-

çåëüíîãî òîïëèâà, ðàçíûõ ñîðòîâ íåôòè) ïîäáèðàþò

ýêñïåðèìåíòàëüíî. Êðèòåðèåì ïðàâèëüíîñòè ðåæèìà

íà÷àëà ïåðåãîíêè ñëóæèò îòñóòñòâèå ðåçêèõ âûáðîñîâ

è ïàäåíèÿ ñêîðîñòè ïåðåãîíêè â íà÷àëå ïðîöåññà è

ñîîòâåòñòâèå âðåìåííûì ïàðàìåòðàì, çàëîæåííûì

â ñòàíäàðòå. Òàê, ïðè ïåðåãîíêå íåôòåïðîäóêòîâ, ñî-

îòâåòñòâóþùèõ 2-é ãðóïïå ASTM D-86, òî÷êà íà÷àëà

êèïåíèÿ äîëæíà íàáëþäàòüñÿ â èíòåðâàëå 5 – 10 ìèí

îò íà÷àëà ïåðåãîíêè, à âðåìÿ îò ïàäåíèÿ ïåðâîé êàïëè

äî 5 %-íîãî îòãîíà äîëæíî óêëàäûâàòüñÿ â èíòåðâàë

60 – 100 ñ. Ïðè ïåðåãîíêå íåôòè ïî ÃÎÑÒ 2177–99

òî÷êà íà÷àëà êèïåíèÿ äîëæíà íàáëþäàòüñÿ â èíòåðâà-

ëå 5 – 10 ìèí îò íà÷àëà ïåðåãîíêè.

5. Òåìïåðàòóðà êîíöà êèïåíèÿ çàâèñèò îò ðåæèìà

íàãðåâà åùå áîëüøå, ÷åì òåìïåðàòóðà íà÷àëà êèïåíèÿ.

Êîãäà â ïåðåãîííîé êîëáå îñòàåòñÿ ñîâñåì íåìíîãî

æèäêîñòè, ñèëüíûé íàãðåâ ïðèâîäèò ê òîìó, ÷òî äíî

ðàñêàëÿåòñÿ è òåðìîìåòð ïðîãðåâàåòñÿ çà ñ÷åò ïåðåäà-

÷è èçëó÷åíèÿ è êîíâåêöèè. Ïðè ñëèøêîì ñëàáîì íà-

ãðåâå ïàðû êîíäåíñèðóþòñÿ íèæå òåðìîìåòðà, è îí

áûñòðî îñòûâàåò, ïîêàçûâàÿ çàíèæåííóþ òåìïåðàòóðó

êîíöà êèïåíèÿ. Ðåãóëèðîâêà ìîùíîñòè íàãðåâàòåëÿ â

êîíöå ïåðåãîíêè ó àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ ñâîäèòñÿ

ê çàäàíèþ îáúåìà îòãîíà, ïðè êîòîðîì ïðåêðàùàåòñÿ

ðåãóëèðîâàíèå íàãðåâà êîëáû. Íàïðèìåð, â ñëó÷àå

äèçåëüíîãî òîïëèâà îáû÷íî ïåðåãîíÿåòñÿ ìàêñèìóì

98 % ïðîáû. Òîãäà â ñîîòâåòñòâèè ñ òåêñòîì ASTM

D-86 ïîääåðæèâàåòñÿ ñêîðîñòü ïåðåãîíêè 4 –

5 ìë�ìèí äî äîñòèæåíèÿ 93 % îòãîíà (íà 5 % ìåíüøå,

÷åì ìàêñèìàëüíûé îòãîí) è äàëåå òåìïåðàòóðà ñïè-

ðàëè (èëè ìîùíîñòü íàãðåâàòåëüíîãî ýëåìåíòà) äåð-

æèòñÿ ïîñòîÿííîé äî äîñòèæåíèÿ òåìïåðàòóðû êîíöà

êèïåíèÿ. Óâåëè÷åíèå îòãîíà, ïîñëå êîòîðîãî ïðåêðà-

ùàåòñÿ ðåãóëèðîâàíèå íàãðåâà, ïðèâîäèò ê ðîñòó òåì-

ïåðàòóðû êîíöà êèïåíèÿ, è íàîáîðîò.

Òåêñò ÃÎÑÒ 2177–99 ìåòîä À ïîâòîðÿåò òåêñò

ASTM D-86: ñêîðîñòü ïåðåãîíêè ñâåòëûõ íåôòå-

ïðîäóêòîâ â ñðåäíåé ÷àñòè ïðîöåññà ïåðåãîíêè —

4 – 5 ìë�ìèí.
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Òàáëèöà 2. Ñðåäíèå (n = 4) îáúåìû îòãîíà îäíîé ïðîáû íåôòè, ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì îäíîãî àïïàðàòà ïðè îäèíàêîâûõ ïàðà-

ìåòðàõ ðàáîòû äëÿ ðàçëè÷íûõ ñêîðîñòåé ïåðåãîíêè (V1 — îáúåì îòãîíà ïðè ñêîðîñòè ïåðåãîíêè 2 – 2,5 ìë�ìèí, V2 — 4 – 5 ìë�ìèí)

T, °C 50 100 120 150 160 180 200 220 240 260 280 300 320

V1, ìë 1,1 14,5 20,5 30,4 33,5 39,1 43,8 49,1 54,0 58,5 62,7 67,0 71,0

V2, ìë 1,3 14,8 20,5 30,2 33,4 39,2 44,5 49,8 54,5 58,7 63,1 67,0 71,0

|V1 – V2| 0,2 0,3 0,0 0,2 0,1 0,1 0,6 0,7 0,6 0,2 0,3 0,0 0,0



Òåêñò ìåòîäà Á ðåãëàìåíòèðóåò ñêîðîñòü ïåðåãîí-

êè íåôòè äîñòàòî÷íî íåâíÿòíî: «Ïðè ïåðåãîíêå íåôòè

ñêîðîñòü îòãîíà âíà÷àëå äîëæíà áûòü 2 – 5 ñì3 â ìè-

íóòó, à çàòåì 2 – 2,5 ñì3». Êîãäà íàñòóïàåò ýòî «çàòåì»,

íå óêàçàíî. Íå÷åòêîñòü ôîðìóëèðîâêè ôîðìàëüíî ïî-

çâîëÿåò ïåðåãîíÿòü íåôòü íà àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðà-

òàõ ïðîãðàììàì, ñîîòâåòñòâóþùèì ASTM D-86 (òàêèå

ïðîãðàììû åñòü â ëþáîì èìïîðòíîì ïðèáîðå). Âíà÷à-

ëå ñêîðîñòü ïåðåãîíêè — 4 – 5 ìë�ìèí, à êîãäà ëåãêèå

ôðàêöèè âûêèïàþò, ñêîðîñòü êèïåíèÿ ñàìîïðîèçâîëü-

íî ïàäàåò — íàñòóïàåò òî ñàìîå «çàòåì». Ïîëó÷åííûå

ðåçóëüòàòû è ôîðìàëüíî, è ôàêòè÷åñêè (ñì. òàáë. 2)

ñëåäóåò ïðèçíàòü äîñòîâåðíûìè, íî ñëåäóåò îòìåòèòü,

÷òî ýòî ñïðàâåäëèâî òîëüêî äëÿ ñðàâíèòåëüíî ëåãêîé

íåôòè. Ïðè ïåðåãîíêå íåôòè ñ ìàëûì ñîäåðæàíèåì

ëåãêèõ ôðàêöèé îáåñïå÷èòü ñêîðîñòü ïåðåãîíêè

4 – 5 ìë�ìèí íà íà÷àëüíîé ñòàäèè çà÷àñòóþ ïðîñòî

íåâîçìîæíî, à «çàòåì» âñëåäñòâèå ïåðåãðåâà ïðîèñõî-

äÿò ðàçëîæåíèå è áóðíîå âñêèïàíèå, íåðåäêî ñîïðîâî-

æäàþùèåñÿ âûáðîñîì. Òî æå ñàìîå îòíîñèòñÿ ê ïðî-

áàì íåôòè, ñêëîííûì ê ðàçëîæåíèþ èëè âñïåíèâà-

íèþ. Â òàêèõ ñëó÷àÿõ íå ñëåäóåò ïîäíèìàòü ñêîðîñòü

ïåðåãîíêè âûøå 2,5 ìë�ìèí íà ïðîòÿæåíèè âñåãî ïðî-

öåññà. Ê ñîæàëåíèþ, äàëåêî íå âñå àâòîìàòè÷åñêèå

àïïàðàòû ïîçâîëÿþò çàäàòü â ïðîãðàììå ñêîðîñòü

ïåðåãîíêè 2 – 2,5 ìë�ìèí.

Òåìïåðàòóðà îõëàæäàþùåé áàíè

Ïàðû ïåðåãîíÿåìîé íåôòè êîíäåíñèðóþòñÿ â

òðóáêå õîëîäèëüíèêà. Òåìïåðàòóðà îõëàæäàþùåé

áàíè äîëæíà áûòü äîñòàòî÷íî íèçêîé, ÷òîáû îáåñïå-

÷èòü ýôôåêòèâíîå îõëàæäåíèå è ñíèçèòü ïîòåðè íà

èñïàðåíèå, íî ÷ðåçìåðíîå îõëàæäåíèå óâåëè÷èâàåò

âÿçêîñòü ñòåêàþùåé æèäêîñòè. ×åì íèæå òåìïåðà-

òóðà, òåì áîëüøå âðåìåíè ïðîõîäèò äî òîãî ìîìåíòà,

êîãäà ïåðåãîíÿåìàÿ ôðàêöèÿ ïîïàäåò â ïðèåìíûé

öèëèíäð. Ýòî ÿâëåíèå íàçûâàåòñÿ äèíàìè÷åñêîé

çàäåðæêîé.

Çíà÷åíèå äèíàìè÷åñêîé çàäåðæêè ìîæåò áûòü ñó-

ùåñòâåííûì â ñëó÷àå ïåðåãîíêè íåôòè ïðè òåìïå-

ðàòóðàõ ïàðîâ âûøå 200 °C è ðåçêî çàâèñèò îò òåìïå-

ðàòóðû âñëåäñòâèå âûñîêîé âÿçêîñòè ïåðåãîíÿåìûõ

ôðàêöèé. Åñëè íå óâåëè÷èòü âîâðåìÿ òåìïåðàòóðó

áàíè, âîçìîæíî çàñòûâàíèå ïåðåãîíÿåìûõ ôðàêöèé

â òðóáêå õîëîäèëüíèêà. ÃÎÑÒ 2177–99 ïðåäóñìàòðè-

âàåò èçìåíåíèå òåìïåðàòóðû îõëàæäàþùåé áàíè

ñ íóëÿ äî 50 °C ïðè òåìïåðàòóðå îòãîíÿåìûõ ïàðîâ

250 °C è âûøå â ñëó÷àå ïåðåãîíêè ïàðàôèíèñòîé íåô-

òè. Íî ïîäîáíàÿ ìåðà ìîæåò ïîíàäîáèòüñÿ è äëÿ íåô-

òè ñ ìàëûì ñîäåðæàíèåì ïàðàôèíîâ! Â ðó÷íûõ àï-

ïàðàòàõ ñëèâàþò õîëîäíóþ âîäó èç áàíè è çàëèâàþò

ãîðÿ÷óþ. Çàòðà÷èâàåìîå íà ýòó ïðîöåäóðó âðåìÿ çà-

âèñèò îò ñíîðîâêè îïåðàòîðà. Â àâòîìàòè÷åñêèõ àï-

ïàðàòàõ ñìåíà òåìïåðàòóðû áàíè çàäàåòñÿ ïðîãðàì-

ìîé. Ðåàëüíîå âðåìÿ ñìåíû òåìïåðàòóðû çàâèñèò îò

êîíñòðóêöèè àïïàðàòà.

Çàïîçäàëîå ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû áàíè ïðè-

âîäèò ê êàæóùåìóñÿ ïàäåíèþ ñêîðîñòè ïåðåãîíêè,

ïîñêîëüêó æèäêîñòü íå óñïåâàåò ñòåêàòü â ïðèåìíûé

öèëèíäð. Ïîñëå ïðîãðåâà áàíè ñêîïèâøàÿñÿ â õîëî-

äèëüíèêå æèäêîñòü áûñòðî ñòåêàåò, ÷òî âîñïðèíèìà-

åòñÿ êàê ðåçêîå óâåëè÷åíèå ñêîðîñòè ïåðåãîíêè.

×òîáû èçáåæàòü ýòîãî ÿâëåíèÿ, ñëåäóåò îïûòíûì

ïóòåì ïîäîáðàòü ìîìåíò èçìåíåíèÿ òåìïåðàòóðû

áàíè, íàïðèìåð, çàäàâ ïåðåêëþ÷åíèå òåìïåðàòóðû

áàíè àâòîìàòè÷åñêîãî àïïàðàòà íå ïðè 250 °C, êàê

ïðåäïèñàíî ÃÎÑÒ 2177–99, à ðàíüøå, ÷òîáû ðåàëüíîå

èçìåíåíèå òåìïåðàòóðû õîëîäèëüíèêà ïðîèçîøëî â

ñîîòâåòñòâèè ñî ñòàíäàðòîì, à íå òîãäà, êîãäà ïåðå-

ãîíÿåìàÿ æèäêîñòü óæå íà÷àëà çàñòûâàòü â òðóáêå

õîëîäèëüíèêà.

Åñòåñòâåííî, ÷òî ÷åì âûøå èíåðöèîííîñòü áàíè,

òåì ðàíüøå íàäî çàïðîãðàììèðîâàòü èçìåíåíèå òåì-

ïåðàòóðû. Íàïðèìåð, ó àïïàðàòà ñ ìàëîé èíåðöèîííî-

ñòüþ äîñòàòî÷íî çàäàòü ïåðåêëþ÷åíèå ïðè òåìïåðàòó-

ðå ïàðîâ 240 °C, à ó àïïàðàòà ñ áîëüøîé èíåðöèîííî-

ñòüþ — ïðè 220 °C. Êðèòåðèÿìè ïðàâèëüíîñòè çàïðî-

ãðàììèðîâàííîãî ïåðåêëþ÷åíèÿ ÿâëÿþòñÿ: íàáëþäàå-

ìàÿ òåìïåðàòóðà õîëîäèëüíèêà, îòñóòñòâèå ðåçêèõ

èçìåíåíèé ñêîðîñòè ïåðåãîíêè â ìîìåíò ñìåíû òåì-

ïåðàòóðû è ñîîòâåòñòâèå äàííûõ, ïîëó÷åííûõ ñ ïðè-

ìåíåíèåì àâòîìàòè÷åñêîãî è ðó÷íîãî àïïàðàòîâ.

Â êà÷åñòâå èëëþñòðàöèè ýòîãî ÿâëåíèÿ ìîæíî

ïðèâåñòè äàííûå òàáë. 2. Ðàñõîæäåíèå ðåçóëüòàòîâ,

ïîëó÷åííûõ íà îäíîì àïïàðàòå ïðè ðàçíûõ ñêîðîñòÿõ

ïåðåãîíêè, ìàêñèìàëüíî â äèàïàçîíå òåìïåðàòóð

200 – 250 °C (êîãäà ïðîèñõîäèò ñìåíà òåìïåðàòóðû

áàíè õîëîäèëüíèêà). Ïðè òåìïåðàòóðàõ íèæå è âûøå

ýòîé çîíû ðàñõîæäåíèé â äàííûõ ïðàêòè÷åñêè íå

íàáëþäàåòñÿ.

Ñëåäóåò ðåãóëÿðíî ïðîâåðÿòü ïðàâèëüíîñòü ïîêà-

çàíèé äàò÷èêà òåìïåðàòóðû õîëîäèëüíèêà àâòîìàòè÷å-

ñêîãî àïïàðàòà, ÷òîáû èñêëþ÷èòü ïîëó÷åíèå ëîæíûõ

ðåçóëüòàòîâ.

Òåìïåðàòóðà ïðèåìíîãî öèëèíäðà

Ïðè ïðîâåäåíèè ïåðåãîíêè íåôòè ñ ïðèìåíåíèåì

ðó÷íûõ àïïàðàòîâ íåðåäêî ïðèåìíûé öèëèíäð íå òåð-

ìîñòàòèðóþò, ïîýòîìó òåìïåðàòóðà ïðèåìíèêà ìåíÿ-

åòñÿ â ïðîöåññå ïåðåãîíêè è çàâèñèò îò òåìïåðàòóðû

ñòåêàþùåé èç õîëîäèëüíèêà æèäêîñòè è îêðóæà-

þùåãî âîçäóõà, ÷òî óâåëè÷èâàåò íåîïðåäåëåííîñòü

ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà. Áîëåå íèçêàÿ òåìïåðàòóðà ïðèåì-

íîãî öèëèíäðà ïðèâîäèò ê çàíèæåííûì îáúåìàì

îòãîíà. Ïîâûøåíèå òåìïåðàòóðû óâåëè÷èâàåò íàá-

ëþäàåìûé îáúåì êîíäåíñàòà. Ïîãðóæåíèå ïðèåìíîãî

öèëèíäðà â îõëàæäàþùóþ áàíþ (÷òî ïðåäïèñàíî

ÃÎÑÒ 2177–99) íåñêîëüêî óëó÷øàåò ñèòóàöèþ. Çíà-

÷èòåëüíî íàäåæíåå èñïîëüçîâàíèå îõëàæäàþùåé

ðóáàøêè, òåìïåðàòóðà â êîòîðîé ïîääåðæèâàåòñÿ

òåðìîñòàòîì.

Â àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòàõ òåìïåðàòóðà ïðèåì-

íîãî îòäåëåíèÿ çàäàåòñÿ â ïðîãðàììå è ïîääåðæèâà-
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åòñÿ ïîñòîÿííîé â òå÷åíèå âñåãî àíàëèçà, ÷òî, åñòå-

ñòâåííî, ïðèâîäèò ê áîëåå ñòàáèëüíûì ðåçóëüòàòàì,

íå çàâèñÿùèì îò âíåøíèõ óñëîâèé è íàâûêîâ îïåðà-

òîðà. Ê ñîæàëåíèþ, äàëåêî íå âñåãäà ïðîãðàììíîå

îáåñïå÷åíèå ïîçâîëÿåò ïðîèçâîëüíî èçìåíÿòü òåìïå-

ðàòóðó ïðèåìíîãî îòäåëåíèÿ. ×àùå òåìïåðàòóðà ïðè-

åìíîãî îòäåëåíèÿ æåñòêî ïðèâÿçàíà ê òèïó ïåðåãîíÿå-

ìîãî ïðîäóêòà. Íàïðèìåð, äëÿ íåôòåïðîäóêòîâ 1-é –

3-é ãðóïï òåìïåðàòóðà ïðèåìíîãî îòäåëåíèÿ — 13 –

18 °C, ÷òî ñîîòâåòñòâóåò òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒ 2177–99

è ASTM D-86-11. Äëÿ íåôòåïðîäóêòîâ 4-é ãðóïïû

òåìïåðàòóðó ïðèåìíîãî îòäåëåíèÿ çàäàþò ïî ASTM

D-86-11 â äèàïàçîíå îò 13 °C äî òåìïåðàòóðû îêðó-

æàþùåé ñðåäû, â òî âðåìÿ êàê ïî ÃÎÑÒ 2177–99 (ìå-

òîä À) òåìïåðàòóðà ïðèåìíîãî îòäåëåíèÿ äîëæíà íà-

õîäèòüñÿ â äèàïàçîíå ±3 °C îò òåìïåðàòóðû çàãðóæàå-

ìîé ïðîáû.

Â ñëó÷àå ïåðåãîíêè íåôòè ïî ÃÎÑÒ 2177–99 ìå-

òîä Á òåìïåðàòóðà ïðèåìíîãî îòäåëåíèÿ ïî÷åìó-òî íå

ðåãëàìåíòèðóåòñÿ.

Òåìïåðàòóðà ïðîáû ïàðàôèíèñòîé íåôòè ïåðåä

àíàëèçîì äîëæíà ñîñòàâëÿòü 30 ± 3 °C. Åñëè òåìïåðà-

òóðà íà÷àëà êèïåíèÿ ïàðàôèíèñòîé íåôòè — 35 –

40 °C, òî íåôòü â ýòîì ñëó÷àå íàõîäèòñÿ âáëèçè òî÷êè

êèïåíèÿ è ïîòåðÿ ëåãêèõ ôðàêöèé íåèçáåæíà! Òåìïå-

ðàòóðó ïðîáû íåôòè ñ íèçêèì ñîäåðæàíèåì ïàðàôèíà

ÃÎÑÒ 2177–99 ìåòîä Á íå ðåãëàìåíòèðóåò. Åñëè îïå-

ðàòîð îòíåñåò ïàðàôèíèñòóþ íåôòü ñ òåìïåðàòóðîé

íà÷àëà êèïåíèÿ ìåíåå 100 °C ê ãðóïïå 2 èëè 3 (â ñîîò-

âåòñòâèè ñ ìåòîäîì À) è óñòàíîâèò òåìïåðàòóðó ïðè-

åìíîãî öèëèíäðà 13 – 18 °C, òî ðàçíîñòü òåìïåðàòóð

èñõîäíîé ïðîáû (30 ± 3 °C) è ïðèåìíîãî öèëèíäðà

(13 – 18 °C) ñîñòàâèò îêîëî 15 °C, ÷òî äîñòàòî÷íî

ñèëüíî óìåíüøèò îáúåì ïîëó÷åííîãî êîíäåíñàòà.

Ñ íàøåé òî÷êè çðåíèÿ, òåìïåðàòóðà ïðîáû ïåðåä

èñïûòàíèåì äîëæíà áûòü êàê ìîæíî íèæå, íî íà-

ñòîëüêî, ÷òîáû ïðîáà ñîõðàíÿëà âûñîêóþ ïîäâèæ-

íîñòü è îäíîðîäíîñòü. Òåìïåðàòóðà ïðèåìíîãî öèëèí-

äðà íå äîëæíà ñóùåñòâåííî îòëè÷àòüñÿ îò òåìïåðàòó-

ðû çàãðóæàåìîé ïðîáû, íî ýòà èäåÿ ïðÿìîãî ïîäòâåð-

æäåíèÿ â òåêñòå ÃÎÑÒ 2177–99 ìåòîä Á íå íàõîäèò.

Åñëè ïðîáó íåôòè ïåðåä íà÷àëîì àíàëèçà òðåáóåò-

ñÿ ïîäîãðåòü, à òåìïåðàòóðó ïðèåìíîãî öèëèíäðà

óäåðæèâàòü çíà÷èòåëüíî áîëåå íèçêîé, òî áûëî áû ðà-

çóìíûì çàãðóçèòü â ïåðåãîííóþ êîëáó ïðîáó èçâåñò-

íîé ìàññû (ñîîòâåòñòâóþùåé ìàññå 100 ìë ïðîáû ïðè

òåìïåðàòóðå ïðèåìíîãî öèëèíäðà). Â ýòîì ñëó÷àå

îøèáêà, ñâÿçàííàÿ ñ ðàçíîé ïëîòíîñòüþ ïðîáû ïðè

ðàçíûõ òåìïåðàòóðàõ, áûëà áû èñêëþ÷åíà. Çàîäíî èñ-

êëþ÷àþòñÿ ïîòåðè ïðîáû íà ñòåíêàõ öèëèíäðà, êîòî-

ðûì îòìåðÿëè íåôòü ïåðåä çàãðóçêîé ïðîáû â ïåðå-

ãîííóþ êîëáó. Íî ýòîò âàðèàíò òàêæå íå ñîîòâåòñòâóåò

òåêñòó ñòàíäàðòà.

Ïîïðàâêà íà áàðîìåòðè÷åñêîå äàâëåíèå

Òåìïåðàòóðà êèïåíèÿ çàâèñèò îò àòìîñôåðíîãî

äàâëåíèÿ, ïîýòîìó ðåçóëüòàòû èñïûòàíèÿ äîëæíû

áûòü ïåðåñ÷èòàíû íà íîðìàëüíîå àòìîñôåðíîå äàâ-

ëåíèå 760 ìì ðò. ñò. (101,3 êÏà). Ôîðìóëà ïåðåñ÷åòà

â òåêñòå ÃÎÑÒ 2177–99 çàèìñòâîâàíà èç ASTM

D-86-11 è ïðèâåäåíà â ìåòîäå À, íî ïðèâåäåíà íåïðà-

âèëüíî!!! Íà ýòó æå íåâåðíóþ ôîðìóëó äåëàåòñÿ ññûë-

êà â ìåòîäå Á, ïðè÷åì â êà÷åñòâå ïðèìåðà ïðèâåäå-

íà òàáëèöà ïðèáëèçèòåëüíûõ ïîïðàâîê, ðàññ÷èòàííûõ

ïî ïðàâèëüíîé ôîðìóëå ASTM D-86-11. Ñëåäóåò îò-

ìåòèòü, ÷òî â òåêñòå ïðèëîæåíèÿ À ÃÎÑÒ 2177–99

ôîðìóëà ïîïðàâêè íà áàðîìåòðè÷åñêîå äàâëåíèå ïðè-

âåäåíà åùå ðàç è ñîîòâåòñòâóåò ASTM D-86-11.

Ïðè ïåðåãîíêå íåôòè è íåôòåïðîäóêòîâ ñ èñïîëü-

çîâàíèåì ðó÷íûõ àïïàðàòîâ ñëåäóåò âíîñèòü ïîïðàâêó

íà áàðîìåòðè÷åñêîå äàâëåíèå ïî ôîðìóëå ïðèëîæåíèÿ

À ÃÎÑÒ 2177–99. Ïðè ïåðåãîíêå íà èìïîðòíûõ àâòî-

ìàòè÷åñêèõ àïïàðàòàõ ïðàâèëüíàÿ ôîðìóëà óæå ñîäåð-

æèòñÿ â ïðîãðàììå è îïåðàòîðó íàäî òîëüêî ïðîâå-

ðèòü, âêëþ÷åíà ëè ïîïðàâêà íà áàðîìåòðè÷åñêîå äàâ-

ëåíèå â èñïîëüçóåìîì ìåòîäå.

Êàê ñëåäóåò îïðåäåëÿòü îáúåì îòãîíà

ïðè 300 °C?

Ïåðåãîíêó íåôòè çàâåðøàþò ïðè òåìïåðàòóðå

ïàðîâ 300 °C. Âî ìíîãèõ ëàáîðàòîðèÿõ ïîñëå äîñòè-

æåíèÿ ýòîé òåìïåðàòóðû îòêëþ÷àþò íàãðåâ, äîæèäà-

þòñÿ, ïîêà êîíäåíñàò èç õîëîäèëüíèêà ñòå÷åò â ïðè-

åìíûé öèëèíäð, è òîëüêî ïîñëå ñòàáèëèçàöèè îáúåìà

çàïèñûâàþò ïîêàçàíèÿ. Òèïè÷íûé àðãóìåíò â ïîëüçó

òàêèõ äåéñòâèé: «300 °C — êîíåö ïåðåãîíêè íåôòè,

ïîýòîìó ðåãèñòðèðóåì ïîêàçàíèÿ êàê ïðè îïðåäåëå-

íèè òåìïåðàòóðû êîíöà êèïåíèÿ». Ïîíÿòü ñòîðîíó,

ñäàþùóþ íåôòü, ìîæíî — ïðè òàêîì ïðîâåäåíèè àíà-

ëèçà êà÷åñòâî íåôòè áóäåò âûøå (âûøå ïðîöåíò îòãî-

íà), íî íàñêîëüêî îïðàâäàí òàêîé ïîäõîä?

Âî-ïåðâûõ, òåìïåðàòóðà êîíöà êèïåíèÿ — ýòî

ìàêñèìàëüíàÿ òåìïåðàòóðà ïàðîâ â ïðîöåññå ïåðåãîí-

êè. Îíà íàáëþäàåòñÿ ïðè ïåðåãîíêå ñâåòëûõ íåôòå-

ïðîäóêòîâ, êîãäà ïðàêòè÷åñêè âñÿ ïðîáà óæå èñïà-

ðèëàñü, ïîýòîìó îáîãðåâ òåðìîìåòðà ïàðàìè ñàìîïðî-

èçâîëüíî ðåçêî ñíèæàåòñÿ. Â äàííîì ñëó÷àå ïåðåãîíêà

íå çàêîí÷èëàñü ñàìîïðîèçâîëüíî, à áûëà ïðåðâàíà

ïðèíóäèòåëüíî. Ïîñëå îòêëþ÷åíèÿ íàãðåâà êîëáà åùå

îñòàåòñÿ ãîðÿ÷åé, è êàêîå-òî êîëè÷åñòâî ïðîáû áóäåò

äîïîëíèòåëüíî ïåðåãíàíî, à íå òîëüêî ñòå÷åò ñî ñòå-

íîê êîíäåíñàòîðà.

Âî-âòîðûõ, äàæå ïðè ïåðåãîíêå ñâåòëûõ íåôòå-

ïðîäóêòîâ îòãîí, ñîîòâåòñòâóþùèé òåìïåðàòóðå êîíöà

êèïåíèÿ è ïðîöåíò îòãîíà, íàáëþäàåìûé â êîíöå ïåðå-

ãîíêè — íå îäíî è òî æå.

Â-òðåòüèõ, åùå ñðàâíèòåëüíî íåäàâíî ïðè ïðèå-

ìîñäàòî÷íûõ îïåðàöèÿõ îïðåäåëÿëè îáúåì îòãîíà ïðè

òðåõ òåìïåðàòóðàõ: 200, 300 è 350 °C. Ñëåäîâàòåëüíî,

îáúåì îòãîíà ïðè 300 °C îïðåäåëÿëè òàê æå, êàê ïðè

ëþáîé äðóãîé òåìïåðàòóðå, è òåìïåðàòóðà 300 °C íå

áûëà êàêîé-òî îñîáåííîé òî÷êîé íà êðèâîé ïåðåãîíêè.

Ìû ñ÷èòàåì, ÷òî ïðàâèëüíîå îïðåäåëåíèå îòãîíà

ïðè 300 °C çàêëþ÷àåòñÿ â ïðîñòîì ôèêñèðîâàíèè îáú-
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åìà, íàõîäÿùåãîñÿ â ïðèåìíèêå ê òîìó ìîìåíòó, êîãäà

òåìïåðàòóðà ïàðîâ äîñòèãíåò 300 °C. Ïîñëå ýòîãî íà-

ãðåâ ñëåäóåò îòêëþ÷èòü è íå ïðèíèìàòü â ðàñ÷åò óâå-

ëè÷èâøååñÿ êîëè÷åñòâî êîíäåíñàòà â ïðèåìíèêå.

Ñðàâíåíèå ðåçóëüòàòîâ, ïîëó÷åííûõ

íà àâòîìàòè÷åñêèõ è ðó÷íûõ àïïàðàòàõ

Ïðè ïåðåãîíêå ñâåòëûõ íåôòåïðîäóêòîâ íåò êà-

êèõ-ëèáî ñóùåñòâåííûõ ðàñõîæäåíèé â òðåáîâàíèÿõ

ÃÎÑÒ 2177–99 è ASTM D-86-11, à íåäàâíî ïîÿâèâ-

øèéñÿ ÃÎÑÒ Ð 53707–2009 ñîâïàäàåò ñ ìåæäóíà-

ðîäíûìè ñòàíäàðòàìè ïîëíîñòüþ (åñëè íå îáðàùàòü

âíèìàíèÿ íà øåðîõîâàòîñòè ïåðåâîäà). Ïðîãðàììíîå

îáåñïå÷åíèå èìïîðòíûõ àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ

ïîëíîñòüþ ñîîòâåòñòâóåò òðåáîâàíèÿì ASTM

D-86-11, ïîýòîìó íå âîçíèêàåò ïðîáëåì ïðè ïðîâåäå-

íèè èñïûòàíèé íåôòåïðîäóêòîâ â ñîîòâåòñòâèè ñ îòå-

÷åñòâåííûìè ñòàíäàðòàìè. Â êà÷åñòâå èëëþñòðàöèè

ìîæíî ïðèâåñòè äàííûå î ïåðåãîíêå ÃÑÎ. Ðåçóëüòàòû,

ïîëó÷åííûå íà àâòîìàòè÷åñêîì àïïàðàòå ïðè ïåðåãîí-

êå ÃÑÎ ãàçîëèíà (Ôðàíöèÿ), êàê ïðàâèëî, ïðàêòè÷åñêè

ñîâïàäàþò ñ àòòåñòîâàííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè îáðàç-

öà è íå âûõîäÿò çà ãðàíèöû äîïóñòèìûõ îòêëîíåíèé

åäèíè÷íîãî ðåçóëüòàòà (òàáë. 3). Â òàáë. 4 ïðèâåäåíû

ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà îòå-

÷åñòâåííîãî ÃÑÎ ÔÑ-1 (äâà ïàðàëëåëüíûõ îïðåäå-

ëåíèÿ íà îäíîì àâòîìàòè÷åñêîì àïïàðàòå). Ðåçóëüòà-

òû óäîâëåòâîðèòåëüíî ñîâïàäàþò ñ àòòåñòîâàííûìè

çíà÷åíèÿìè.

Ïðè ïåðåãîíêå íåôòè ìîæíî ïîëó÷èòü óäîâëåòâî-

ðèòåëüíîå ñîâïàäåíèå ðåçóëüòàòîâ äëÿ àâòîìàòè÷åñêî-

ãî è ðó÷íîãî àïïàðàòîâ ïðè ñîáëþäåíèè íåñêîëüêèõ

óñëîâèé.

1. Ïðåæäå âñåãî, íåîáõîäèìî çàïðîãðàììèðîâàòü

àâòîìàòè÷åñêèé àïïàðàò òàê, ÷òîáû åãî ñèñòåìà èçìå-

ðåíèÿ òåìïåðàòóðû ïàðîâ èìèòèðîâàëà ïîêàçàíèÿ òåð-

ìîìåòðà ASTM 8C.

2. Ñëåäóåò ïîäîáðàòü ïîëîæåíèå òåðìîìåòðà ñî-

ïðîòèâëåíèÿ â êîëáå, ïðè êîòîðîì åãî ïîêàçàíèÿ íàè-
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Òàáëèöà 3. Ðåçóëüòàòû îïðåäåëåíèÿ òåìïåðàòóð âûïàðèâàíèÿ ñòàíäàðòíîãî îáðàçöà ãàçîëèíà (Ôðàíöèÿ) ñ ïðèìåíåíèåì äâóõ àâòîìà-

òè÷åñêèõ àïïàðàòîâ NDI-450 Normalab

Îáúåì

âûïàðèâàíèÿ,

ìë

Òåìïåðàòóðà, °C

Àòòåñòîâàííîå

çíà÷åíèå

Äîïóñòèìîå îòêëîíåíèå

åäèíè÷íîãî ðåçóëüòàòà

Àïïàðàò ¹ 1 Àïïàðàò ¹ 2

Íàéäåííîå

çíà÷åíèå

Îòêëîíåíèå îò àòòå-

ñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ

Íàéäåííîå

çíà÷åíèå

Îòêëîíåíèå îò àòòå-

ñòîâàííîãî çíà÷åíèÿ

Íà÷àëî êèïåíèÿ 31,1 ± 1,8 ±4,4 32,4 1,3 32,6 1,5

5 41,0 ± 1,0 ±1,8 40,5 –0,5 40,8 –0,2

10 45,1 ± 1,1 ±1,4 44,8 –0,3 45,1 0,0

20 51,1 ± 0,9 ±1,4 51,2 0,1 51,6 0,5

30 58,1 ± 1,2 ±2,8 58,0 –0,1 58,2 0,1

40 70,4 ± 1,1 ±1,8 69,4 –1,0 69,6 –0,8

50 85,3 ± 1,0 ±1,8 84,3 –1,0 84,5 –0,8

60 100,4 ± 1,0 ±1,6 99,2 –1,2 99,5 –0,9

70 115,1 ± 1,0 ±1,4 114,2 –0,9 114,3 –0,8

80 129,5 ± 0,8 ±1,0 128,7 –0,8 129,0 –0,5

90 144,8 ± 0,9 ±1,6 143,8 –1,0 144,1 –0,7

95 155,0 ± 1,5 ±3,4 153,8 –1,2 154,6 –0,4

Êîíåö êèïåíèÿ 177,3 ± 1,4 ±4,0 174,7 –2,6 176,3 –1,0

Òàáëèöà 4. Ðåçóëüòàòû ïåðåãîíêè ÃÑÎ ÔÑ-1 ñ ïðèìåíåíèåì àâòîìàòè÷åñêîãî àïïàðàòà NDI-450 (n = 2)

Îòãîí, %
Òåìïåðàòóðà, °C

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå Íàéäåííîå çíà÷åíèå Ïîâòîðÿåìîñòü Íîðìà ïîâòîðÿåìîñòè Òî÷íîñòü Íîðìà òî÷íîñòè

Íà÷àëî êèïåíèÿ 34,0 32,6 1,7 3,0 –1,4 5,1

5 44,5 45,2 1,3 1,5 0,7 2,0

10 49,8 50,4 1,4 1,5 0,6 2,0

20 59,2 59,8 1,4 1,5 0,6 2,0

30 70,3 70,8 1,3 1,5 0,5 2,4

40 85,6 87,2 1,0 2,0 1,6 3,0

50 108,2 107,8 0,5 2,0 –0,4 3,0

60 123,9 125,6 0,5 1,5 1,7 2,7

70 137,4 138,8 0,7 1,5 1,4 2,7

80 151,3 152,8 0,6 2,0 1,5 3,8

90 169,9 171,0 0,4 2,5 1,1 4,1

95 187,7 188,7 2,1 3,0 1,0 5,5

Êîíåö êèïåíèÿ 205,1 207,4 1,5 2,5 2,3 3,7



áîëåå áëèçêè ê ïîêàçàíèÿì ðòóòíîãî òåðìîìåòðà.

Îáû÷íî ýòî ïîëîæåíèå ñîâïàäàåò ñ ðåêîìåíäàöèÿìè

ïðîèçâîäèòåëÿ.

3. Íóæíî óáåäèòüñÿ, ÷òî âêëþ÷åíà ôóíêöèÿ âíå-

ñåíèÿ ïîïðàâêè íà áàðîìåòðè÷åñêîå äàâëåíèå.

4. Ïåðåãîíêó íà ðó÷íîì è àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðà-

òàõ ñëåäóåò ïðîâîäèòü â ñõîäíûõ óñëîâèÿõ (òåìïåðà-

òóðà íåôòè ïåðåä èñïûòàíèåì, òåìïåðàòóðà ïðèåìíî-

ãî öèëèíäðà, òåìïåðàòóðà õîëîäèëüíèêà).

Åñëè îãîâîðåííûå óñëîâèÿ ñîáëþäåíû, ðåçóëüòà-

òû, ïîëó÷åííûå ñ ïðèìåíåíèåì àâòîìàòè÷åñêèõ è ðó÷-

íûõ àïïàðàòîâ, çíà÷èìî íå îòëè÷àþòñÿ (òàáë. 5).

Â ÷àñòè äîñòèæåíèÿ íåîáõîäèìîé òî÷íîñòè è

âîñïðîèçâîäèìîñòè ðåçóëüòàòîâ äåëî îáñòîèò íå òàê

õîðîøî. Ïîñêîëüêó òåêñò ÃÎÑÒ 2177–99 íåðåäêî

äîïóñêàåò ïðîèçâîëüíîå òîëêîâàíèå, à ñïåöèàëèñòû

íåôòÿíîé îòðàñëè íå âñåãäà ïðèäàþò çíà÷åíèå âàæ-

íîñòè èñïîëüçîâàíèÿ òåðìîìåòðà, ðåãëàìåíòèðî-

âàííîãî òåêñòîì ÃÎÑÒ, òî íåò íèêàêîé óâåðåííîñòè

â òîì, ÷òî óäàñòñÿ âîñïðîèçâåñòè ðåçóëüòàòû ñîñåäíåé

ëàáîðàòîðèè.

Ïðè ïðîâåäåíèè ìåæëàáîðàòîðíûõ ñðàâíèòåëü-

íûõ èñïûòàíèé óñïåõ èëè íåóäà÷à êîíêðåòíîé ëàáî-

ðàòîðèè-ó÷àñòíèêà áóäóò ñâÿçàíû íå ñ ïðàâèëüíîñòüþ

ïîëó÷åííûõ â íåé ðåçóëüòàòîâ àíàëèçà, à ñ òåì, ñîâïà-

äàþò ëè îíè ñ ðåçóëüòàòàìè áîëüøèíñòâà ëàáîðàòîðèé

â ãðóïïå, ó÷àñòâóþùåé â èñïûòàíèÿõ.

Ïðàâèëüíîñòü èçìåðåíèé êîíòðîëèðóþò ïî ÃÑÎ,

íî ïðîáëåìà çàêëþ÷àåòñÿ â òîì, ÷òî ÃÑÎ àòòåñòóþò ïî

ðåçóëüòàòàì òåõ æå ìåæëàáîðàòîðíûõ ñðàâíèòåëüíûõ

èñïûòàíèé, è ïðîáëåìà âíîâü ñâîäèòñÿ ê îòñóòñòâèþ

åäèíîãî ìíåíèÿ î ïðàâèëüíîì ñïîñîáå ïðîâåäåíèÿ

àíàëèçà.

Â êà÷åñòâå èëëþñòðàöèè ïðèâåäåì ñëåäóþùèé

ïðèìåð. Ïðîèçâîäèòåëü X âûïóñòèë ïàðòèþ ÃÑÎ

ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íåôòè. Ïðè ïåðåãîíêå ýòîãî îá-

ðàçöà íà ðó÷íîì è íà àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòàõ â îä-

íîé ëàáîðàòîðèè ïîëó÷åíû ïðàêòè÷åñêè èäåíòè÷íûå

ðåçóëüòàòû (òàáë. 6). Òðåáîâàíèå ÃÎÑÒ 2177–99 î íå-

îáõîäèìîñòè èìèòèðîâàòü ïîêàçàíèÿ ðó÷íîãî àïïà-

ðàòà âûïîëíåíî. Ïðîáëåìà â äðóãîì: ïîëó÷åííûå

ðåçóëüòàòû óäîâëåòâîðèòåëüíî ñîâïàäàþò ñ àòòåñòî-

âàííûìè õàðàêòåðèñòèêàìè íà íà÷àëüíîì ýòàïå

(äî 150 °C) è â êîíöå (âûøå 220 °C) ïåðåãîíêè. Âàðüè-

ðîâàíèå óñëîâèé ïåðåãîíêè íå ïðèâåëî ê óäîâëåòâî-

ðèòåëüíûì ðåçóëüòàòàì íè íà ðó÷íîì, íè íà àâòîìàòè-

÷åñêîì àïïàðàòàõ. Ïîäîáíàÿ ñèòóàöèÿ íàáëþäàëàñü

äëÿ íåñêîëüêèõ ïîñëåäîâàòåëüíî çàêóïëåííûõ ïàðòèé

ÃÑÎ. Ïîñëå ïðèîáðåòåíèÿ î÷åðåäíîé ïàðòèè ÃÑÎ

ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íåôòè òîãî æå ïðîèçâîäèòåëÿ X

áûëè ïîëó÷åíû âïîëíå óäîâëåòâîðèòåëüíûå ðåçóëüòà-

òû íà âñåé êðèâîé ïåðåãîíêè (òàáë. 7). Ïðè ïîâòîðíûõ

ïåðåãîíêàõ ÃÑÎ ïðåäûäóùåé ïàðòèè ñ ïîìîùüþ òåõ

æå àïïàðàòîâ â òåõ æå ðåæèìàõ âíîâü ïîëó÷åíû íå-

óäîâëåòâîðèòåëüíûå ðåçóëüòàòû, ÷òî îäíîçíà÷íî óêà-
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Òàáëèöà 5. Ðåçóëüòàòû ïåðåãîíêè ïðîáû íåôòè ñ èñïîëüçîâàíèåì äâóõ ðàçíûõ àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ NDI-440 è ðó÷íîãî àïïàðà-

òà (n = 2)

Òåìïåðàòóðà, °C

Îáúåì îòãîíà, ìë

NDI-440 Ðó÷íîé

àïïàðàò

Ðàçíîñòü ïîêàçàíèé

àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ

Ðàçíîñòü ïîêàçàíèé ðó÷íîãî àïïàðàòà

è ñðåäíåãî ðåçóëüòàòà àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ¹ 1 ¹ 2

Íà÷àëî êèïåíèÿ 38,7 39,2 42,5 0,5 3,6

100 13,0 12,3 12,5 0,7 0,2

120 18,3 17,7 17,7 0,6 0,3

150 26,9 26,3 26,5 0,6 0,1

160 29,7 29,1 29,3 0,6 0,1

180 35,3 34,3 34,5 1,0 0,3

200 40,0 39,3 39,3 0,7 0,4

220 45,0 44,5 44,3 0,5 0,5

240 49,7 48,7 48,7 1,0 0,5

260 53,7 53,1 53,0 0,6 0,4

280 58,0 57,3 57,5 0,7 0,1

300 61,9 61,5 61,9 0,4 0,2

Òàáëèöà 6. Ðåçóëüòàòû ïåðåãîíêè îáðàçöà ÃÑÎ ôðàêöèîííîãî

ñîñòàâà íåôòè (ïàðòèÿ 286) ñ ïðèìåíåíèåì ðó÷íîãî àïïàðàòà

(n = 4) è àâòîìàòè÷åñêîãî àïïàðàòà NDI-440 (n = 8)

T, °C

Îáúåì îòãîíà, ìë, ïðè çàäàííîé òåìïåðàòóðå

Àòòåñòîâàííîå

çíà÷åíèå

Ðó÷íîé

àïïàðàò
NDI-440

100 16,6 16,0 16,3

120 23,5 22,5 22,7

150 32,5 30,5 30,7

160 35,0 33,0 32,9

180 39,6 37,0 37,3

200 43,6 41,5 41,6

220 47,4 45,5 45,7

240 51,0 49,5 49,7

260 55,0 54,0 53,8

280 59,1 48,5 58,6

300 63,2 62,5 62,6

Ïðèìå÷àíèå. Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå òåìïåðàòóðû íà÷àëà

êèïåíèÿ 41,7 °C, 10 % îòãîíà — 82,8 °C; ïîëó÷åííûå ñ ïðèìå-

íåíèåì ðó÷íîãî àïïàðàòà òåìïåðàòóðû íà÷àëà êèïåíèÿ è 10 %

îòãîíà — 44,0 è 82,6 °C ñîîòâåòñòâåííî, à ñ èñïîëüçîâàíèåì

àâòîìàòè÷åñêîãî àïïàðàòà — 43,0 è 81,9°C ñîîòâåòñòâåííî.



çûâàåò íà ñóùåñòâóþùèå ïðîáëåìû ïðè àòòåñòàöèè

ÃÑÎ.

Òàêèì îáðàçîì, âîïðåêè ðàñïðîñòðàíåííîìó ìíå-

íèþ, ïåðåãîíêà íåôòè íà àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòàõ

ìîæåò áûòü óñïåøíî îñóùåñòâëåíà. Ãëàâíàÿ ïðîáëåìà

çàêëþ÷àåòñÿ íå ñàìèõ àïïàðàòàõ, à â íå÷åòêèõ ôîðìó-

ëèðîâêàõ ÃÎÑÒ 2177–99. Òåêñò ýòîãî ñòàíäàðòà äàâíî

ïîðà èñïðàâèòü.

Äî òåõ ïîð, ïîêà äåéñòâóåò ñóùåñòâóþùèé âàðè-

àíò ÃÎÑÒ 2177–99, òðåáóåòñÿ âíèìàòåëüíî ïîäõîäèòü

ê âûáîðó àâòîìàòè÷åñêèõ àïïàðàòîâ, èñïîëüçóåìûõ

äëÿ îïðåäåëåíèÿ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà íåôòè. Èõ

ïðîãðàììíîå îáåñïå÷åíèå äîëæíî ïîçâîëÿòü àäàïòè-

ðîâàòü àïïàðàò ê òðåáîâàíèÿì îòå÷åñòâåííîãî ñòàí-

äàðòà. Òàê, íàïðèìåð, ðàííèå âåðñèè àïïàðàòîâ îïðå-

äåëåíèÿ ôðàêöèîííîãî ñîñòàâà NDI-440 (Normalab,

Ôðàíöèÿ) àäàïòèðîâàòü ê òðåáîâàíèÿì ðîññèéñêîãî

ñòàíäàðòà áûëî íå òàê ïðîñòî. Çàëîæåííûé â ïðî-

ãðàììíîì îáåñïå÷åíèè ìåòîä Gost B íå ïðîâîäèë

èìèòàöèè ðòóòíîãî òåðìîìåòðà. Îáâèíÿòü â ýòîì ïðî-

èçâîäèòåëÿ íå ñòîèò — òåêñòîì ñòàíäàðòà âíåñåíèå

ïîïðàâîê íå ïðåäóñìîòðåíî è ñîîòâåòñòâóþùåå óðàâ-

íåíèå íå ïðîïèñàíî! Ïîýòîìó ïðèõîäèëîñü ñîçäàâàòü

ìåòîäû ïåðåãîíêè ïî øàáëîíàì ASTM D-86-11, ÷òî

íåðåäêî âûçûâàëî íåíóæíûå äèñêóññèè ñ êîíòðîëè-

ðóþùèìè îðãàíèçàöèÿìè. Ïîñëåäíÿÿ âåðñèÿ ïðî-

ãðàììíîãî îáåñïå÷åíèÿ ýòîãî àïïàðàòà (ver. 7.3) áûëà

ïîëíîñòüþ àäàïòèðîâàíà (â òîì ÷èñëå, è ïî ôîðìàëü-

íûì ïðèçíàêàì) ê òðåáîâàíèÿì ÃÎÑÒ 2177–99. Ïîëó-

÷èòü ýòó âåðñèþ ïðîãðàììû ìîæíî ó ïðîèçâîäèòåëÿ

àïïàðàòà è åãî îôèöèàëüíûõ ïðåäñòàâèòåëåé. Íîâàÿ

âåðñèÿ àïïàðàòà NDI-450 èìååò âîçìîæíîñòü ïðîèç-

âîëüíîãî èçìåíåíèÿ óñëîâèé ïåðåãîíêè è ìîæåò áûòü

àäàïòèðîâàíà ê ëþáîìó èç äåéñòâóþùèõ èëè âíîâü

ñîçäàâàåìûõ íàöèîíàëüíûõ ñòàíäàðòîâ. Èìåííî ïî-

ýòîìó â êà÷åñòâå èëëþñòðàöèé ìû ïðèâîäèëè ðåçóëü-

òàòû, ïîëó÷åííûå íà àïïàðàòàõ NDI-440 è NDI-450.
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Òàáëèöà 7. Ðåçóëüòàòû ïåðåãîíêè îáðàçöà ÃÑÎ ôðàêöèîííîãî

ñîñòàâà íåôòè (ïàðòèÿ 379) ñ èñïîëüçîâàíèåì àâòîìàòè÷åñêîãî

àïïàðàòà NDI-440 (n = 2)

T, °C
Îáúåì îòãîíà, ìë, ïðè çàäàííîé òåìïåðàòóðå

Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå NDI-440

100 12,0 12,1

120 18,2 18,0

150 27,1 26,6

160 29,9 29,3

180 34,6 33,8

200 38,9 38,1

220 42,7 42,2

240 46,0 46,2

260 51,5 51,3

280 55,9 55,8

300 60,5 60,3

Ïðèìå÷àíèå. Àòòåñòîâàííîå çíà÷åíèå òåìïåðàòóðû íà÷àëà

êèïåíèÿ è 10 % îòãîíà — 40,2 è 92,8 °C ñîîòâåòñòâåííî; çíà÷å-

íèÿ, ïîëó÷åííûå ñ èñïîëüçîâàíèåì àâòîìàòè÷åñêîãî àïïàðàòà

NDI-440, — 41,3 è 92,7 °C ñîîòâåòñòâåííî.


