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Ðàññìîòðåíî ïðèìåíåíèå ìåòîäà íàðóøåííîãî ïîëíîãî âíóòðåííåãî îòðàæåíèÿ

äëÿ âèçóàëèçàöèè è èññëåäîâàíèÿ ïðîöåññà êðèñòàëëèçàöèè âîäû â òîíêîì (ïîðÿäêà

ñîòåí íàíîìåòðîâ) ïðèñòåíî÷íîì ñëîå.
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ëèçàöèÿ, ïîãðàíè÷íûé ñëîé.

The application of disturbed total reflection method ifor vizualization and stude of the

water crystallization process in the thin (about hundreds of nanometers) near-wall layer is

considered.
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Ìåòîä íàðóøåííîãî ïîëíîãî âíóòðåííåãî îòðàæåíèÿ (ÍÏÂÎ) [1]
äàâíî èçâåñòåí è øèðîêî èñïîëüçóåòñÿ äëÿ èçìåðåíèÿ ïîêàçàòåëÿ ïðå-
ëîìëåíèÿ ðàçëè÷íûõ ñðåä. Ðàíåå îí áûë ïðèìåíåí àâòîðàìè äëÿ âè-
çóàëèçàöèè íåîäíîðîäíûõ ïðèñòåíî÷íûõ ïîòîêîâ æèäêîñòåé â êþâåòå,
ïëîñêîì è Ò-îáðàçíîì ìèêðîêàíàëàõ, à òàêæå äëÿ àíàëèçà  èñïàðåíèÿ,
îõëàæäåíèÿ è ðàñòåêàíèÿ êàïëè æèäêîñòè íà ãîðèçîíòàëüíîé ïîäëîæêå
[2 – 4]. Â ïîñëåäíèå ãîäû âîçðîñ èíòåðåñ ê èññëåäîâàíèþ ïðîöåññà
êðèñòàëëèçàöèè âîäû ïðè ðàçëè÷íûõ ïðåäâàðèòåëüíûõ âîçäåéñòâèÿõ
íà íåå. Íåñìîòðÿ íà ìíîãî÷èñëåííûå èññëåäîâàíèÿ ïî ýòîé òåìå, ñàì
ìåõàíèçì òàê è íå èçó÷åí äî êîíöà [5]. Èññëåäîâàíèå  êðèñòàëëèçàöèè
êàïëè ñ ïîìîùüþ ìèêðîñêîïà ïî îáû÷íîé ìåòîäèêå ïîçâîëÿåò ïî-
ëó÷èòü èíôîðìàöèþ òîëüêî î ôîðìå, íî íå ïîçâîëÿåò ðàññìîòðåòü
êîíòàêòíûé ñëîé êàïëè ñ ïîâåðõíîñòüþ, ÷òî âîçìîæíî ïðè ïîìîùè
ÍÏÂÎ.
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Ïðåäëàãàåìûé ìåòîä îñíîâàí íà ÿâëåíèè ÍÏÂÎ è ïîçâîëÿåò ðåãèñò-
ðèðîâàòü ìàëûå èçìåíåíèÿ ïîêàçàòåëÿ ïðåëîìëåíèÿ êàïëè â òîíêîì
ñëîå òîëùèíîé ïîðÿäêà ñîòåí íàíîìåòðîâ âáëèçè ïîâåðõíîñòè ïîä-
ëîæêè ïðè óãëå ïàäåíèÿ èçëó÷åíèÿ, áëèçêîì ê êðèòè÷åñêîìó óãëó
ïîëíîãî âíóòðåííåãî îòðàæåíèÿ (ÏÂÎ). Ñóòü ìåòîäà ñîñòîèò â ñëå-
äóþùåì. Ëåæàùàÿ íà îõëàæäàþùåé ïîâåðõíîñòè êàïëÿ ñ ïîêàçàòåëåì
ïðåëîìëåíèÿ n

2
 ñîïðèêàñàåòñÿ ñ ãîðèçîíòàëüíîé ãðàíèöåé ðàçäåëà

ñòåêëÿííîé ïðèçìû n
1
 è âîçäóõà n

3
, ãäå îõëàæäàåòñÿ è êðèñòàëëèçóåòñÿ.

Ïîâåðõíîñòü ïðèçìû îñâåùàåòñÿ øèðîêèì ïàðàëëåëüíûì ëàçåðíûì
ïó÷êîì, ïàäàþùèì ïîä óãëîì θ

i
, áîëüøèì êðèòè÷åñêîãî óãëà ÏÂÎ äëÿ

ãðàíèöû ñòåêëî–âîçäóõ, íî ìåíüøèì äëÿ ãðàíèöû ñòåêëî–æèäêîñòü,
ò. å. n

3
/n

1 
< sinθ

i
 < n

2
/n

1
, òàê êàê óñëîâèå ÏÂÎ äëÿ æèäêîñòè íå âû-

ïîëíÿåòñÿ, òî êîýôôèöèåíò îòðàæåíèÿ äëÿ ÷àñòè ïó÷êà, îòðàæåííîé
îò êàïëè, ìåíüøå ÷åì äëÿ ÷àñòè ïó÷êà, îòðàæåííîé îò âîçäóõà, êîòîðûé
ðàâåí åäèíèöå.

Îïòèìàëüíûì ñ òî÷êè çðåíèÿ ÷óâñòâèòåëüíîñòè ìåòîäà ÿâëÿåòñÿ
ñëó÷àé ñ ïîëÿðèçàöèåé ïàäàþùåãî èçëó÷åíèÿ, ïàðàëëåëüíîé ïëîñêîñòè
ïàäåíèÿ [3], ïîýòîìó â äàëüíåéøåì áóäåì ðàññìàòðèâàòü åãî, òîãäà
ôîðìóëà äëÿ ýíåðãåòè÷åñêîãî êîýôôèöèåíòà îòðàæåíèÿ áóäåò èìåòü
âèä
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ρ += −

ãäå θ
i
 – óãîë ïàäåíèÿ ëàçåðíîãî ïó÷êà; n

1
 – ïîêàçàòåëü ïðåëîìëåíèÿ

ïðèçìû; n
2
(x, y) – ðàñïðåäåëåíèå ïîêàçàòåëÿ ïðåëîìëåíèÿ æèäêîñòè

íà ãðàíèöå ðàçäåëà.
Òàêèì îáðàçîì, â îòðàæåííîì ñâåòå íà ñâåòëîì ôîíå ïó÷êà,

îòðàæåííîãî îò ãðàíèöû ñ âîçäóõîì, âèäíî òåìíîå èçîáðàæåíèå êàïëè
è âèçóàëèçèðóåòñÿ ïîëîæåíèå êàïëè è åå ðàçìåð. Ïî èçìåðåíèþ
êîýôôèöèåíòà îòðàæåíèÿ ρ

||
 îò êàïëè äëÿ çàäàííîãî óãëà θ

i
 ìîæíî

ñóäèòü î ïîêàçàòåëå ïðåëîìëåíèÿ æèäêîñòè n
2
. Íà ðèñ. 1 ïîêàçàíû

ðàñ÷åòíûå ãðàôèêè çàâèñèìîñòè êîýôôèöèåíòà îòðàæåíèÿ îò
ïîêàçàòåëÿ ïðåëîìëåíèÿ æèäêîñòè äëÿ ðàçëè÷íûõ  óãëîâ ïàäåíèÿ ïó÷êà
θ

i
 ïðè ïîêàçàòåëå ïðåëîìëåíèÿ ïðèçìû n

1
 = 1,5677. Èç ðèñ. 1 ñëåäóåò,

÷òî êîýôôèöèåíò îòðàæåíèÿ ñèëüíî çàâèñèò îò ïîêàçàòåëÿ ïðåëîìëåíèÿ
æèäêîñòè âáëèçè êðèòè÷åñêîãî óãëà, ñîñòàâëÿþùåãî äëÿ äàííîé ïðèçìû
58,036î.
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Ðèñ. 1. Ãðàôèêè çàâèñèìîñòè êîýôôèöèåíòà îòðàæåíèÿ îò ïîêàçàòåëÿ

ïðåëîìëåíèÿ æèäêîñòè:

1 – θ
i
 = 58,036°; 2 – θ

i
 = 58,1°; 3 – θ

i
 = 58,2°; 4 – θ

i
 = 58,3°; 5 – θ

i
 = 58,4°

Ñõåìà ýêñïåðèìåíòàëüíîé óñòàíîâêè ïðåäñòàâëåíà íà ðèñ. 2.
Èçëó÷åíèå ëàçåðà 8 ïðîõîäèò ÷åðåç îïòè÷åñêóþ óñòàíîâêó ðàñøèðèòåëÿ
ïó÷êà 7, ïðåäñòàâëÿþùóþ ñîáîé òåëåñêîïè÷åñêóþ ñèñòåìó èç äâóõ
ñîáèðàþùèõ ëèíç ñ ðàçíûìè ôîêóñíûìè ðàññòîÿíèÿìè è ïðîñòðàíñò-
âåííûé ôèëüòð â âèäå òî÷å÷íîé äèàôðàãìû. Ðàñøèðåííûé êîëëèìè-
ðîâàííûé ïó÷îê, ïðîéäÿ ÷åðåç áîêîâóþ ïîâåðõíîñòü ïðèçìû 5, îòðà-
æàåòñÿ îò åå îñíîâàíèÿ, êîíòàêòèðóþùåãî ñ èññëåäóåìîé êàïëåé æèä-
êîñòè 4. Óãîë îòðàæåíèÿ ñîîòâåòñòâóåò óñëîâèþ ÏÂÎ äëÿ ãðàíèöû
ïðèçìà–âîçäóõ. Äàëåå îòðàæåííûé ïó÷îê ïîïàäàåò íà äèôôóçíî ðàññåè-
âàþùèé ýêðàí 3, èçîáðàæåíèå íà êîòîðîì ðåãèñòðèðóåòñÿ ñ ïîìîùüþ
öèôðîâîé âèäåîêàìåðû 2 è çàòåì îáðàáàòûâàåòñÿ íà êîìïüþòåðå 1.
Êàïëÿ ñîçäàåòñÿ ñ ïîìîùüþ ìèêðîäîçàòîðà è ðàñïîëàãàåòñÿ íà îõ-
ëàæäàþùåé ïîâåðõíîñòè ýëåìåíòà Ïåëüòüå 6. Ïîâåðõíîñòè ïðèçìû è
ýëåìåíòà Ïåëüòüå âûñòàâëÿþò ãîðèçîíòàëüíî ïàðàëëåëüíî äðóã äðóãó,
âåëè÷èíó çàçîðà ìåæäó íèìè ðåãóëèðóþò ñ ïîìîùüþ ìèêðîìåò-
ðè÷åñêîãî âèíòà ñ øàãîì 2 ìêì. Îñíîâàíèå ïðèçìû, êîíòàêòèðóþùåå
ñ èññëåäóåìîé êàïëåé, îñâåùàåòñÿ øèðîêèì êîëëèìèðîâàííûì ïó÷êîì
ëàçåðíîãî èçëó÷åíèÿ, ïàäàþùèì ïîä óãëîì, áëèçêèì ê êðèòè÷åñêîìó
óãëó ÏÂÎ äëÿ ãðàíèöû ðàçäåëà ïðèçìû ñ êàïëåé. Â êà÷åñòâå èñòî÷íèêà
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èçëó÷åíèÿ â óñòàíîâêå èñïîëüçóåòñÿ  ïîëóïðîâîäíèêîâûé ëàçåð ìîù-
íîñòüþ 3 ìÂò ñ äëèíîé âîëíû èçëó÷åíèÿ 655 íì. Îïòè÷åñêàÿ ñèñòåìà
äëÿ ôîðìèðîâàíèÿ øèðîêîãî êîëëèìèðîâàííîãî ëàçåðíîãî ïó÷êà
äèàìåòðîì 40 ìì ñîñòîèò èç ïîëîæèòåëüíûõ äâóõ ëèíç ñ ðàçíûìè
ôîêóñíûìè ðàññòîÿíèÿìè è ïðîñòðàíñòâåííîãî ôèëüòðà – òî÷å÷íîé
äèàôðàãìû. Ñòåêëÿííàÿ ïðÿìîóãîëüíàÿ ïðèçìà èìååò ïîêàçàòåëü ïðå-
ëîìëåíèÿ n = 1,5677 äëÿ λ = 655 íì. Îòðàæåííûé ïó÷îê ðåãèñòðèðóåòñÿ
ñ ïîìîùüþ öèôðîâîé âèäåîêàìåðû Âèäåîñêàí-285/Ê-USB ñ ÷àñòîòîé
ñúåìêè 7 êàäðîâ/ñ è ðàçðåøåíèåì 1392×1040 ïèêñåëîâ,  äàþùåé ÷åðíî-
áåëûå èçîáðàæåíèÿ â ôîðìàòå *.bmp. Äëÿ öèôðîâîé ðåãèñòðàöèè è
îáðàáîòêè ïîëó÷åííûõ ðåôðàêòîãðàôè÷åñêèõ èçîáðàæåíèé óñòàíîâëåí
ïàêåò ïðèêëàäíûõ ïðîãðàìì. Ñîçäàííàÿ óñòàíîâêà ôèêñèðóåò èçìåíåíèå
ïîêàçàòåëÿ ïðåëîìëåíèÿ æèäêîñòè â ÷åòâåðòîì çíàêå ïîñëå çàïÿòîé.

Õîðîøî èçâåñòíî, ÷òî ïàðàìåòðû ïðîöåññà êðèñòàëëèçàöèè êàïëè
íà ïîâåðõíîñòè çàâèñÿò îò õàðàêòåðèñòèê ñàìîé ïîâåðõíîñòè.
Øåðîõîâàòîñòü ïîâåðõíîñòè ñòåêëÿííîé ïðèçìû, èñïîëüçîâàâøåéñÿ â
ýêñïåðèìåíòàõ, èçìåðÿëè âî ÂÍÈÈÎÔÈ ñ ïîìîùüþ èíòåðôåðåí-
öèîííîãî ìèêðîñêîïà ôèðìû Zygo. Ñðåäíèé ïàðàìåòð øåðîõîâàòîñòè

Ðèñ. 2. Ñõåìà  ýêñïåðèìåíòàëüíîé  óñòàíîâêè:

 1 – êîìïüþòåð; 2 – öèôðîâàÿ êàìåðà; 3 – ýêðàí; 4 – êàïëÿ; 5 – ïðèçìà;

6 – ýëåìåíò Ïåëüòüå; 7 – ðàñøèðèòåëü ïó÷êà; 8 – ëàçåð
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ïîâåðõíîñòè RMS ñîñòàâèë 5,8 íì. Òåìïåðàòóðà ïîâåðõíîñòè ýëåìåíòà
Ïåëüòüå âáëèçè êàïëè ðåãèñòðèðóåòñÿ ñ ïîìîùüþ òåðìîïàðû è çàïè-
ñûâàåòñÿ íà êîìïüþòåðå. Íà ðèñ. 3 ïðèâåäåí ïðèìåð ïîëó÷åííûõ òàêèì
îáðàçîì çàâèñèìîñòåé òåìïåðàòóðû îò âðåìåíè â ïðîöåññå îõëàæäåíèÿ
êàïëè. Êðèâàÿ ïîëó÷åíà ïðè òîêå ÷åðåç ýëåìåíò 1,4 À è ïîäàâàåìîì íà
íåãî íàïðÿæåíèè 8,8 Â. Ïðèìåð ïîëó÷åííûõ èçîáðàæåíèé êîíòàêòíîãî
ïÿòíà êàïëè äëÿ çàçîðà ìåæäó ïðèçìîé è ýëåìåíòîì Ïåëüòüå 1,5 ìì
ïðèâåäåí íà ðèñ. 4, à – â, îáúåì êàïëè – 10 ìêë.  Êîíòàêòíûé ñëîé êàï-
ëè ñ ïðèçìîé èìååò ðàçíóþ ñòðóêòóðó ïðè êðèñòàëëèçàöèè äëÿ ðàçíûõ
âûñîò êàïëè. Äëÿ áîëüøèõ çíà÷åíèé (1 – 1,5 ìì) âåëè÷èíû çàçîðà
ìåæäó ïðèçìîé è ýëåìåíòîì Ïåëüòüå èìååò ìåñòî îáðàçîâàíèå êðóïíûõ,
ðàäèàëüíî íàïðàâëåííûõ ïóçûðüêîâ âîçäóõà â âèäå âûòÿíóòûõ ýëëèïñîâ
â êîíòàêòíîì ñëîå ñ ïðèçìîé (ïðèçìà ðàñïîëîæåíà ñâåðõó êàïëè). Äëÿ
ìåíüøèõ çíà÷åíèé (0,3 – 0,7 ìì) îáðàçóåòñÿ ìåëêîÿ÷åèñòàÿ ñòðóêòóðà
(âêðàïëåíèÿ ïóçûðüêîâ âîçäóõà âî ëüäó) ïî êðàÿì êàïëè, à â öåíòðå –
áîëüøîé ïóçûðü âîçäóõà, íå íàðóøàþùèé ÏÂÎ. Ïðè ýòîì â îòëè÷èå îò
íàáëþäåíèÿ  çà êðèñòàëëèçàöèåé êàïëè â ìèêðîñêîï, ìåòîä ÍÏÂÎ
ïîçâîëÿåò îïðåäåëèòü, â êàêîì ìåñòå êàïëè íàõîäèòñÿ êàæäàÿ èç ôàç –
âîçäóõ, âîäà è ëåä – ïî ñîîòâåòñòâóþùåìó êîýôôèöèåíòó îòðàæåíèÿ.

Åñëè âåëè÷èíà çàçîðà ñîñòàâëÿëà 0,1 ìì, òî  êàïëÿ ðàñòåêàëàñü òîí-
êîé ïëåíêîé âíóòðè íåãî. Â ýòîì ñëó÷àå ïðè åå îõëàæäåíèè îáðàçîâû-

Ðèñ. 3. Ãðàôèê çàâèñèìîñòè òåìïåðàòóðû îõëàæäàþùåé ïîâåðõíîñòè ýëåìåíòà

Ïåëüòüå îò âðåìåíè
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Ðèñ. 4. Èçîáðàæåíèÿ êîíòàêòíîãî ñëîÿ êðèñòàëëèçóþùåéñÿ êàïëè ñ ïðèçìîé äëÿ

ðàçíûõ ìîìåíòîâ âðåìåíè (îò íà÷àëà îõëàæäåíèÿ), ïîëó÷åííûå ñ ïîìîùüþ

ìåòîäà ÍÏÂÎ ïðè âåëè÷èíå çàçîðà ìåæäó ïðèçìîé è ýëåìåíòîì Ïåëüòüå 1,5 ìì

âàëñÿ ïðàêòè÷åñêè ðîâíûé ôðîíò êðèñòàëëèçàöèè, äâèãàþùèéñÿ îò
îäíîãî êðàÿ ïðèçìû ê äðóãîìó.

Òàêèì îáðàçîì, áûëà ñîçäàíà óñòàíîâêà äëÿ âèçóàëèçàöèè ôàçîâûõ
ïåðåõîäîâ â ïîãðàíè÷íîì ñëîå æèäêîñòè. Ïðè ïðîâåäåíèè ýêñïå-
ðèìåíòîâ âèçóàëèçàöèè ïðîöåññà êðèñòàëëèçàöèè êàïëè äèñòèëëè-
ðîâàííîé âîäû íà ïîâåðõíîñòè ýëåìåíòà Ïåëüòüå ñ ïîìîùüþ ìåòîäà
íàðóøåííîãî ïîëíîãî âíóòðåííåãî îòðàæåíèÿ øèðîêîãî ëàçåðíîãî
ïó÷êà, áûëè âûÿâëåíû ñëåäóþùèå îñîáåííîñòè:

êîíòàêòíûé ñëîé êàïëè ñ ïðèçìîé èìååò ðàçíóþ ñòðóêòóðó ïðè
êðèñòàëëèçàöèè äëÿ ðàçíûõ âûñîò êàïëè, îïðåäåëÿþùèõñÿ çàçîðîì
ìåæäó ýëåìåíòîì Ïåëüòüå è èçìåðèòåëüíîé ïðèçìîé;

ïðè óìåíüøåíèè çàçîðà êàïëÿ ïðåâðàùàåòñÿ â òîíêóþ ïëåíêó, â
íåé ïðè çàìåðçàíèè ðàñïðîñòðàíÿåòñÿ ôðîíò êðèñòàëëèçàöèè îò îäíîãî
êðàÿ ïîâåðõíîñòè ê äðóãîìó. Åãî ñêîðîñòü äâèæåíèÿ ëåãêî îïðåäåëÿåòñÿ
ñ ïîìîùüþ äàííîãî ìåòîäà;

â îòëè÷èå îò íàáëþäåíèÿ â ìèêðîñêîï, ìåòîä ÍÏÂÎ ïîçâîëÿåò
îïðåäåëèòü ìåñòîïîëîæåíèå êàæäîé èç ôàç – âîçäóõà, âîäû è ëüäà – â
ïðèñòåíî÷íîì ñëîå ïî ñîîòâåòñòâóþùåìó êîýôôèöèåíòó îòðàæåíèÿ è
âîñïðîèçâåñòè äèíàìèêó ôàçîâûõ ïåðåõîäîâ.

Ðàáîòà âûïîëíåíà ïðè ïîääåðæêå ÐÔÔÈ (ãðàíò ¹ 12-08-31208).
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