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NORMA BRAN
'URZADZENIA ki dast L
WIERTNICZE | Ptuczka wiertnicza
Metody badan w.
1. WSTEP

1.1. Przedmiot normy. Przedmiotem normy sga meto-
dy badan ptuczki wiertniczej w warunkach polowych.

1.2. Zakres stosowania przedmiotu normy. Norme¢ na-

lezy stosowaé przy badaniach nastgpujacych wlasnosci
pluczki wiertniczej:

sestoscl,

lepkosci,

filtracji,

wytrzymatosci strukturalnej,

wartosci pH,

zaplaszczenia,

zawartoSci JOI]OW ch]orowcow
zawartosci gipsu, | |
zawartoSci aktywnych czastek bentonitu,
zawarto$ci jondw wapnia i magnezu,
alkalicznosSci ptuczki 1 filtratu,
zawartoSci siarczkdw rozpuszczalnych,

H>S metodg posrednia,
fazy statlej,

zawartosci
zawartosci

2 METODY BADAN
2.1. Oznaczanie ge¢stosci . 8
2.1.1. Zasada metody polega na oznaczaniu gestosci
waga ptuczkowa (ramienng). Dopuszcza si¢ stosowanie

innych przyrzadow przystosowanych do oznaczania g¢-
sto$ci pluczki z doktadnoécia do 0,01 - 10° kg/m’.

2.1.2. Przyrzady. Waga pluczkowa (ramlenna) wg

rys. 1 sklada si¢ z podstawy i ramienia. Na jednym
koncu ramienia znajduje si¢ naczynie na.pluczk¢ z na-
krywka i z otworem przelewowym. Na drugim kofcu
znajduje si¢ naczynie wypeinione Srutem do regulowa-
nia wagi. Rami¢ wagi jest zaopatrzone w podziatke
z przesuwalnym ciezarkiem. Poziomica umieszczona
nad punktem podparcia ramienia wagi wskazuje jego
potozenie poziome. Zaleca si¢ stosowanie wagl z po-
dziatka od 1,00 do 2,10 - 10* kg/m? z mozliwoscia wy-
‘konywania pomiaréw rowniez w zakresie 2,00 do
3,10 - 10° kg/m’ przez nakrecenie na naczynie ze $ru-
tem dodatkowego, wycechowanego obcigznika.
Wage nalezy kontrolowaC raz.w miesigcu woda: de-
stylowang o temperaturze 20°C; odczyt powmlen wy-
~nosi¢ 1,00 < 10° kg/m’.
Esentuine odchylenie od tej warto$ci koryguje sig
przez dodanie lub ujecie $rutu w naczyniu. Niedozwo-

— zawarto$ci aktywnego fosdalenu. lone jest korygowanie wskazan wagi innymi metodami.
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' - o datkowy obqumk

WYDAWNICTWA NORMALIZACYJNE ALFA* 1990.

Zgtoszona przez Instytut Goérnictwa Naftowego i Gazownictwa
-Ustanowiona przez Ministra Przemystu dnia 15 maja 1990 r.
jako norma obowiazujgca od dnia 1 pazdziernika 1990 r.
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2.1.3. Wykonanie - ozmaczania. Wage nalezy ustawié
poziomo. Czyste i1 suche naczynie napeini¢ Swiezo wy-
mieszang pluczkg, a nast¢pnie przykry¢ nakrywkg i1 do-
cisna¢ ja az do pelnego osadzenia. Usunag¢ nadmiar
ptuczki, ktéra powinna wypltynac przez otworek prze-
lewowy. Zmy¢ 1 wytrze¢ naczynie z zewnatrz. UmieSci¢
rami¢ wagi w tozysku podstawy. Zréwnowazy¢ za-

warto$¢ naczynia przez przesunigcie cigzarka wzdhuz ra-

mienia do punktu, przy ktdérym rami¢ wagi przyjmie
potozenie poziome wg wskazan poziomicy. Odczyt na
podziatce ramienia wskazanV przez krawedZ cigzarka
od strony podparcia oznacza gg¢sto$¢ badanej ptuczki
z doktadnoscia do 0,01 - 10° kg/m’.

2.2. Oznaczanie lepkosci |

2.2.1. Zasada metody polega na umownym okresle-
niu lepko$ci pomiarem czasu wyptywu pluczki z lejka
polowego.
- Dopuszcza si¢ uzywanie lepkosciomierzy bezposred-
nio- wskazujacych do pomiaru lepkos$ci plastycznej, po-
zornej 1 granicy plyniecia.

2.2.2. Przyrzady

a) Lejek polowy wg rys. 2 powinien by¢ tak wyko-
nany, aby czas wyptywu 1000 cm® wody destylowane]
o temperaturze 20 £3°C wynosit 27 05 s.

@152

Siatka o0 oczkach

759 mm
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Rys. 2. Lejek polowy

b) Lepkosciomierz obrotowy bezposrednio wskazujacy
— wg rys. 3. Stosuje si¢ nastgpujace typy lepkoscio-
mierzy obrotowych:

— o dwoch  zakresach
1 600 obr/min,

— o szeSciu zakresach liczby obrotow: 3, 6, 100, 200,
300 1 600 obr/min. |

Charakterystyka lepkoSciomierza obrotowego.

Cylinder zewnetrzny (tulejka obrotowa):

— Srednica wewnetrzna — 36,83 mm,

— catkowita dlugo$¢ — 87,00 mm,

— kreska na wysoko$ci od. spodu cylindra —
58,40 mm. o

Dwa rzedy otworow o Srednicy 3,18 mm s3 umiesz-

liczby hobrotéw: 300

czone w odstepach 120° wokot tulejki nieco ponizej

zaznaczonej kreski. .

Cylinder wewn¢trzny (cigzarek):

— S$rednica zewnetrzna — 34,49 mm,

— dtugos¢ cylindra — 38,00 mm.

Cylinder jest zamknigty przez ptaska podstaw¢ oraz
stozkowg nakrywe.

" : _ ﬂ -
Rys. 3. Lepko$ciomierz obrotowy wg API RP 13 B

Pluczka znajduje si¢ w przestrzeni pierscieniowej po-
micdzy dwoma cylindrami. Zewnetrzny cylinder jest po-
ruszany ze stalg predkoscia obrotowa. Wirowanie cy-
lindra - zewn¢trznego w pluczce powoduje powstanie
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momentu obrotowego na wewn¢trznym cylindrze
i dzwigni katowej. Skrecana sprezyna przeciwdziata ru-
chowi, a tarcza ze skalg przymocowana do dZwigni
katowej wskazuje warto$é momentu obrotowego. Spraw-
ne dzialanie lepko$ciomierzy wymaga utrzymania wias-
ciwego napigcia sprezyny i odpowiednie) predkosci ob-
rotowe] cylindra zewne¢trznego. |
Badanie sprawnosci przyrzadu wykonuje si¢ raz na
kwartat przez pomiar kontrolny lepkosci cieczy newto-
nowskich o znanej lepkosci (np. roztwor cukru) w od-
powiedniej temperaturze. | |

2.2.3. Wykonanie oznaczania odbywa su; Jednym'

z nast¢pujgcych sposobow: | _

a) Lejkiem polowym. Do pomiaru nalezy uzywaé
czystego 1 suchego lejka. Przymkna¢ palcem wylot
lejka, wlaé przez sito sSwiezo wymieszang ptuczke, az
 lustro cieczy osiggnie poziom siatki. Szybko odsungé
palec, uruchamiajgc jednoczesSnie sekundomierz. Czas
wyplywu do cechowanego naczynia 1000 cm?, mierzony
“w sekundach, jest umowna miara lepkosci.

b) Lepkosciomierzem obrotowym bezpoSrednio wska-
zujacym. Do stabilnego pojemnika nalezy nala¢ ptuczke
1 dobrze wymieszaCc. Nastepnie obnizy¢ glowice
lepkosciomierza tak, aby obracajgcy si¢ cylinder zewng-
trzny zanurzyt si¢ w ptuczce doktadnie po zaznaczong
kreske.
na 600 obr/min nacisna¢ przetacznik mieszania 1 po

15 s zwolnié¢ go. Nalezy odczeka¢ na ustalenie si¢ war-

tosci na tarczy (czas zalezy od wiasnoSci ptuczki). Od-
czyt wykonac przy predkosci obrotowej 600 obr/min.

Zmieni¢ obroty na 300 obr/min (podciggnag¢ mecha-

nizm wilgczajacy do gbéry) i odczekaé na uqta]eme Sie
wartosci na tarczy, po czym wykonac¢ odczyt.
Lepko$C plastyczng pluczki (npl), wyrazong w mili-
paskalosekundach (mPa
wartoSci momentu obrotowego przy 300 obr/min od
wartosci momentu obrotowego przy 600 obr/min wg
 wzoru N |
npl = M600 - M 300 (1)
Lepko$¢ pozorng ptuczki (ns), wyrazong. w mili-
paskalosekundach (mPa - s), wylicza si¢ przez podziele-

nie przez 2 wartosci momentu obrotowego przy
600 obr/min wg wzoru

__M600
s

(2)

‘Granicg plynigcia pluczki (), wyraiéna w funtach
na 100 stép kwadratowych (1b/100 ft*) wylicza si¢ przez
odjecie wartosci lepkosci plastyczne) ptuczki od war-
to§ci momentu obrotowego przy 300 obr/min wg wzoru

T = Msowo - pl (3)

W celu otrzymania wyniku w jednostkach metrycz-.

nych, tj. w newtonach na metr kwadratowy (N/m?),
nalezy warto$¢ granicy plynigcia, wyrazong w funtach
na 100 stép kwadratowych, pomnozy¢ przez 0,4788.

Przy mechanizmie wilaczajgcym nastawionym

+ §), wylicza si¢ przez odjecie

2.3. Oznaczanie filtracji |

2.3.1. Zasada metody polega na pomiarze oijtosm
filtratu otrzymanego z prasy filtracyjnej.

2.3.2. Przyrzady. Prasa filtracyjna wg rys. 4 sklada
si¢ z naczynia cylindrycznego o $rednicy wewngtrzne)
76,2 mm i wysokosci 63,5 mm, z oddzielnym dnem
z rurka odptywowa i pokrywa z otworem wlotowym.
Naczynie jest wykonane z materialu odpornego na dzia-
tanie roztwordw silnie alkalicznych 1 jest przystosowane
do wysokich ci$nienn. Na dnie naczynia jest umieszczone
sito o liczbie 600 = 1000 oczek na 1 cm?. Powierz-
chnia filtracyjna wynosi 45,8 30,7 cm?. Na sicie umiesz-
cza si¢ bibule do saczenia (tzw. twarda). Prasa spoczy-
wa na podstawie specjalnej ramy z $rubg dociskows.
Przesacz jest odprowadzony z prasy rurkg odptywowa
do cylindra pomiarowego. Ci$nienie na pluczke znaj-

~dujacg si¢ w prasie mozna wywrze¢ tylko gazami 1 cie-

czami w sposOb nie’ stwarzajacy niebezpieczenstwa.

[BN-00/1785/07-4

Rys. 4. Prasa filtracyjna (konstrukcja przyktadowa)

! — npaczynie cylindryczne, 2 — oddzelne dno, 3 — pokrywa,
4 — sito, 5 — bibuta do saczenia, 6 — uszczelka, 7 — Sruba do-
ciskowa, 8§ — cylinder pomiarowy

2.3.3. Wykonanie pomiaru. Poszczegdlne czgsci przy-
rzadu nalezy wytrze¢ do sucha. Na dnie naczynia po-
tozy¢ sito 1 bibul¢ do sagezenia. UpewniC sig, czy uszczel-
ki zapewniajgce szczelno$¢ prasy nie sg znieksztatcone
lub: zniszczone. Nastepnie do tak zmontowanego na-
czynia wla¢ ptuczke w takiej iloSci, aby jej poziom
siegal okolo 2 cm ponizej gdrnej krawedzi naczynia.
Pod rurka odptywowa umie$ci¢ suchy cylinder pomia-

S, i
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rowy dla odbioru filtratu. Natozy¢ 1 docisna¢ pokrywg,
po czym nalezy wywrze¢ na pluczk¢ znajdujacg si¢
w prasie, ciSnienie 0,7 0,035 MPa. Po 30 min nalezy
zmierzy¢ objeto$é filtratu z dokladnoscia do 0,1 ml
przyjmujac ja jako miarg filtracji. -
- Ponadto, przy oznaczaniu filtracji dla dodatkowej
oceny ptuczki, nalezy zmierzy¢ grubos¢ osadu pozosta-
lego na bibule do saczenia z dokladnoécia do 0,5 mm
oraz podaé blizsze okreslenie osadu, jak: twardy,
mi¢kkl, gesty, zwigzty.

'2.4. Oznaczanie wytrzymatosci strukturalnej

2.4.1. Zasada metody polega na oznaczaniu wytrzy-
matosci strukturalnej za pomocg szirometru lub lep-
kosciomierza obrotowego bezposSrednio wskazujacego.

2.4.2. Przyrzady |

a) Szirometr wg rys. 5 sktada si¢ z

— naczynia cylindrycznego z przymocowang do dna
listwa pionowa z podzialka,

— dwu tulejek duraluminiowych o dtugosci 38,9 mm,
Srednicy wewne¢trznej 35,36 mm 1 masie 5 g.

Podziatka szirometru powinna by¢ wyskalowana
w N - m? przy czym dopuszcza si¢ uzywanie Sziro-
metru wyskalowanego w funtach na 100 stop kwadra-
towych. |

N/

[BN=80/1785701-5]

Rys. 5. Szirometr (konstrukcja przyktadowa)

b) Lepkosciomierz obrotowy bezpoSrednio wskazu-
jacy — wg 2.2.2b)

2.4.3. Wykonanie oznaczania ~odbywa si¢ jednym
z nastgpujacych qposobow

a) Szirometrem. Czyste 1 suche naczynie cylindryczne
nalezy wypelni¢ §wiezo wymieszang ptuczkg. Na listwe
z podziatkg natozy¢ umytg 1 osuszong z nadmiaru wody
tulejke duraluminiowa tak, aby jej dolna krawedz do-
siegala poziomu pluczki, a nastepnie pusci¢ tulejkg,
umozliwiajac jej swobodne opadanie w ptuczce. Za po-
moca sekundomierza mierzyé czas od momentu opusz-
czenia tulejki. |

Po 1 min nalezy odczytaé¢ na podzialce cyfre wskaza-
ng przez gorng krawgdz tulejki, nast¢pnie wyjac tulejke
i pozostawi¢ na 10 min pluczk¢ w spokoju. Po 10 min
powtorzy¢ pomiar jak poprzednio. Za miar¢ wytrzyma-
losci strukturalnej przyjmuje si¢ odczyty na podzalce,
zapisujac oddzielnie warto$ci wytrzymalosci struktural-
nej poczatkowej 1 po 10 min.

b) Lepkosciomierzem obrotowym. Probke pluczki na-
lezy nala¢ do stabilnego pojemnika, mieszajac okoto
15 s przy najwyzszej liczbie obrotow cylindra. Odczeka¢
10 s, nastgpnie obraca¢ powoli i réwnomiernie gatke,
stuzaca do pomiaru wytrzymatosci strukturalnej, w kie-
runku przeciwnym do ruchu wskazowek zegara. Ma-
ksymalna warto$¢ odczytu (maksymalne wychylenie
tarczy przed zniszczeniem struktury) jest poczgtkowa
wytrzymatoscia strukturalng wyrazong w funtach na
100 stép kwadratowych. Nastepnie nalezy ponownie
wymiesza¢ phuczke, odczeka¢ 10 min 1 powtdrzyC po-
miar jak poprzednio. |

Zanotowaé wartoéé maksymalnego odczytu jako wy-
trzymatoéé strukturalna po 10 min wyrazona w funtach .
na 100 stép kwadratowych. W celu otrzymania wyniku
w jednostkach metrycznych, N + m?, nalezy warto$é
wytrzymatos$ci strukturalnej, wyrazong w funtach na
100 stép?, pomnozyé przez 0,4788. Przy wykonaniu po-
miaru lepkosciomierzem obrotowym o 6 zakresach
predkosci obrotowej, wytrzymalos¢ strukturalng ozna-
cza si¢ analogicznie z ta roéznica, Ze pomiaru nie wy-
konuje sie recznie, lecz mechanicznie przy predkosci
obrotowej 3 obr/min.

2.5. Oznaczanie wartosci pH

2.5.1. Zasada metody polega na oznaczaniu warto$ei
pH metoda kolorymetryczng przy uzyciu papierkéw
wskaznikowych lub potencjometryczng przy uzyciu
pH-metru (rys. 7) przez pomiar sity elektromotoryczne;j
ogniwa pomiarowego w uktadzie: elektroda pomiaro-
wa, roztwor badany, elektroda odniesienia.

2.5.2. Przyrzady — _pH-metr wg rys. 6

2.5.3. Wykonanie oznaczania

2.5.3.1. Metoda kolorymetryczna. Przy oznaczaniu.
pH metodg kolorymetryczng, nalezy pasek papierka
wskaznikowego o dhlugosci 2-3 cm zwilzyé filtratem
I po uplywie 30 s poréwnaé jego barwe z barwami
skali wzorcowej 1 odczyta¢ warto$¢ pH odpowiadajacg
uzyskanemu zabarwieniu. Zaleca sie stosowanie uni-
wersalnych papierkOw wskaznikowych o zakresie
1 = 10 pH, 8 = 12 pH.

2.5.3.2. Metoda potencjometryczna. Pomiar pH przy

~uzyciu pH-metru wykonuje si¢ przez pomiar sity

elektrometryczne; (SEM) — ogniwa skladajacego sie

z elektrody pomiarowej 1 elektrody odniesienia zanurzo-
nych w badanym roztworze lub elektrody zespolone;j
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Rys. 6. Zestaw do oznaczania zapiaszczenia (konstrukcja przyktadowa)

1 — sjto, 2 — lejek, 3 — probowka z podzialka

“petniacej funkcje obu ww. elektrod. Do pomiaréw za-
leca si¢ stosowanie pH-metréw polowych o zasilaniu
bateryjno-sieciowym, wskazujacym- bezposrednio war-
to§¢ pH zamiast wartosci SEM (np. N311 lub N5123).
Postugiwanie si¢ pH-metrem zardwno w zakresie kali-
bracji, jak 1 pomiaru musi by¢ zgodne z instrukcjg
obstugi dolaczona do przvrzadu.

2.6. Oznaczanie zapiaszczenia

2.6.1. Zasada metody polega na pomiarze objgtosci
piasku zawartego w pluczce.

2.6.2. Przyrzady. Zestaw wg rys. 7, W ktorego skiad
- wchodza:

— si1to o Srednicy 63,6 mm 1 liczbie oczek 6400/ cm?,

— lejek, ; -

— probowka pojemnosci 100 ml z podnaika

2.6.3. Wykonanie oznaczania. Do probéwki z podziat-
ka wla¢ 20 ml ptuczki i rozcienczyé woda do 100 ml. Za-
warto$¢ przela¢ na sito 1 przemywac¢ woda tak dlugo, az
na sicie pozostanie piasek. Nastepnie wlozy¢ odwrdcone
sito do lejka, splukaé woda piasek spod sita do probow-
ki.-Z kolei odczytaé objetos¢ piasku. Dla otrzymania za-
wartosci piasku w procentach nalezyodczytang objeto$¢
'w ml pomnozyé przez 5.

BN-90/1785-01 | 5
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Rys. 7. pH-metr (konstrukcja przykladowa)
| — obudowa, 2 — skala, 3 — pokretto kompensacji temperaturowq,
4 — pokretlo zerowania elektrycznego 5 — pokretto dopasowania

nachylenia charakterystyki elektrody, 6 — wylacznik zasilania,
7 — przelacznik zakresow, 8 — gniazdo wejSciowe elektrody kom-
binowanej

2.7. Oznaczanie zawartosci jonow chlorowcow w fil-

tracie

2.7.1. Zasada metody polega na miareczkowaniu fil-
tratu rozcieiczonego wodg destylowang, roztworem
azotanu srebra w obecnoscl chromlanu potaqowego

Ll sl Przyrzady

a) Pipeta pojemnos$ci 10 cm z podzialka.

b) Zlewka lub kolba stozkowa pojemnosci 100
150 ml. o

¢) Biureta pomiarowa pojemnosci 50 ml.

2.7.3. Odczynniki i roztwory

a) Azotan srebra (AgNO3) — roztwdr o qt@zemu_
| (AgNOa) 0,1 mol/l. |
- b) Chromian potasowy — roztwor 2%(m/m).

c) Woda destylowana.

2.7.4. Wykonanie oznaczania. W zalezno$ci od prze-
widywanego . stezenia chlorowcdéw, odmierzy¢ pipeta
1 + 10 ml filtratu do zlewki lub kolby stozkowej,

~dodaé¢ 1 ml chromianu potasowego, rozcienczy¢ woda

destylowana do okoto 50 ml i ciggle mieszajac doda-
waé z biurety kroplami roztwdr azotanu srebra, tak
dlugo, az barwa roztworu zmieni si¢ z z0ltej na po-
maranczowoczerwona i nie zniknie w . ciggu 30 s
W przypadku gdy filtrat ma odczyn kwasny, na]ezy
warto§¢ pH podnies¢ powyzej 7.

2.7.5. Wynik. Zawartos¢ jonow chlorowcoéw w prze—
liczeniu na jony chlorkowe w przesaczu (x) nalezy ob-
liczy¢, w g/l wg wzoru

:355
B o b

(4)
w ktoérym:

a — objeto$¢ uzytego azotanu srebra, ml,

b — objeto§¢ filtratu uzytego do .oznaczania, ml.
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2.8. Oznaczanie zawartoSci gii)su W phiczce |
2.8.1. Zasada metody polega na miareczkowaniu fil-

tratu rozcienczonego woda destylowana roztworem

wersenianu dwusodowego w obecnosci czerni eriochro-
~mowej 1 wodorotlenku sodowego.

2.8.2. Przyrzady

a) Zlewka lub kolba stozkowa pcqemnoscn 200 +
300 ml. .

b) Biureta z podziatkg 0,1 cm’ polemnosm 50 ml.

c) Pipeta z podziatkg 0,1 cm’ pojemnosci 5 ml.

d) Naczynie emaliowane pojemnosci 1000 ml.

e) Prasa filtracyjna.

f) Saczki.

2.8.3. Odczynniki i roztwory

a) Wersenian dwusodowy roztwor

!
0 c(—-i- Na;H14C100sN; - 2H,0) = 0,02 mol/l.

b) Roztwor NaOH 20%(m/m).

¢) Czern eriochromowa T — wskaznik (1 g czerni
utartej w 100 g NaCl). |

d) Woda destylowana.

2.8.4. Wykonanie oznaczania. Odmierzy¢ 10 ml ptucz-
ki, do ktorej nalezy doda¢ 190 ml wody destylowane,
a nastepnie doktadnie wymiesza¢. Po wymieszaniu, fil-
trowac na prasie filtracyjnej przez 4 + 5 sgczkow. Po-
bra¢ 20 ml czystego filtratu do kolby stozkowej, dodac
30 +~ 40 ml wody“destylowanej, a nastgpnie szczypte
czerni eriochromowe]. Po dodaniu czerni, nalezy do-
dawacé z pipety po kropli roztworu NaOH az do uzys-
kania barwy fiolkowor6zowej. Nalezy uniknac¢ prze-
. dawkowania NaOH, poniewaz wyniki pomiaru mogg
by¢ niedoktadne. Po dodaniu NaOH, miareczkowad
wersenlanem do zmiany barwy z r0Ozowe] na niebieska,

- 2.8.5. Wynik. Zawartosé gipsu (Y) w pluczce nalezy
- obliczy¢ w g/1 wg wzoru

= 1,36 - V¥ (5)

w ktorym V' — objetoS¢ wersenianu uzyta do mia-
reczkowania, ml.

2.9. Oznaczanie aktywnych czgstek bentonitu

29.1. Zasada metody polega na miareczkowaniu
ptuczki, rozcienczone] woda destylowang 1 utlenione]
przy uzyciu nadtlenku wodoru 1 kwasu siarkowego,
roztworem biekitu metylenowego.

- 2.9.2. Przyrzady

a) Zlewka lub kolba stozkowa pojemnos$ci 100 -+
150 ml.

b) Biureta pomiarowa pojemnosci 50 ml.

c) Pipeta pojemnos$ci 5 ml z podziatka.

d) Kuchenka elektryczna.

e) Sgczki.

2.9.3. Odczynniki i roztwory

a) Nadtlenek wodoru (H;0,), roztwor 3%(m/m).

|
b) Kwas siarkowy, roztwdér o c(—2—H2504)=

= 5 mol/l.
c) Bilekit metylenowy.
d) Woda destylowana.

2.9.4. Sporzadzanie roztworu bi¢kitu metylenowego.
Odwazy¢ 3,74 g biekitu metylenowego, wysuszonego
w temperaturze 80°C, nastepnie rozpusci¢ w 500 ml
wody destylowane]. Po rozpuszczeniu uzupetni¢ wode
destylowana w kolbie pomiarowej do objetosci 1000 ml.

Po doktadnym wymieszaniu, roztwor jest UOtOW}/ do -

oznaczania. :
2.9.5. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowe;]
nalezy wla¢ 10 ml wody destylowanej, odmierzy¢ 1 ml
ptuczki, doda¢ 15 ml nadtlenku wodoru i1 0,5 ml k wasu
starkowego. Zawartos¢ kolby wymieszaC przez wytrza-
sanie, a nastepnie ogrzewaé¢ przez 10 min na kuchence
elektryczne), nie dopuszczajgc do wrzenia. Po ostygnig-
ciu kolby, doda¢ 50 ml wody destylowanej. Do miesza-
niny znajdujace} si¢ w kolbie dodawac¢ porcjami po

- 0,5 ml roztworu blgkitu metylenowego. Po kazde) porcji

blekitu, zawartos¢ kolby doktadnie mieszac przez kilka-
nascie sekund, a nast¢pnie przy uzyciu precika szkla-
nego przenie$¢ krople roztworu z kolby na saczek.
Czynnos¢ t¢ powtarza¢c do momentu pojawienia si¢ nie-
bieskiego zabarwienia na obrzezu mokre) plamki. Po
kilkunastu sekundach mieszania zawartoSci kolby ba-
danie powtdrzyC. Jezeli zabarwienie powtdrzy sig, to
oznaczanie uwazamy za ukonczone. W przypadku gdy-

- by przy badaniu kontrolnym nie powstawata niebieska“

otoczka, to badanie nalezy przeprowadzal dalej.

2.9.6. Wynik. Zawarto$¢ aktywnych czasteczek ben-

tonitu (X) w pluczce nalezy obliczy¢, w g/1, wg wzoru

X =1425 -V (6)

w ktorym V — ilo$¢ roztworu blgkitu metylenowego

uzytego do badania, ml.

2.10. Oznaczanie zawartoSci jonOw wapnia i magnezu.

2.10.1. Zasada metody polega na miareczkowaniu fil-
tratu rozcienczonego wodg - destylowang roztworem
wersenianu dwusodowego w obecnosci kalcesu jako
wskaznika dla oznaczania zawarto$ci jonOw, wapnia
oraz miareczkowaniu filtratu rozcienczonego woda de-
stylowana roztworem wersenianu dwusodowego w
obecnosci czerni ertochromowe) jako wskaznika dla
oznaczenia - sumy jonOw wapnia ‘I magnezu.

2.10.2. Przyrzady

a) Zlewka Iub kolba stozkowa pojemnosci 200 -
300 ml. ’

b) Pipeta z podziatkg 0,1 ml pojemnosci 25 ml.

¢) Pipeta z podziatka 0,1 ml pojemnosci 5 ml.

d) Pipeta z podziatkg 0,1 ml pojemno$ci 1-2 ml.

‘e) Nasadka na pipety NP-10 lub gruszka gumowa.

2.10.3. Odczynniki i roztwory

a) Wersenian dwusodowy roztwor o

1 _
¢(5 NazHiiC100sN; - 2H:0) = 0,02 mol/l

b) Roztwor NaOH 20%(m/m). )

¢) Bufor amonowy o pH = 10,0, sporzadzony przez
rozpuszczenie 70 g NH4Cl w wodzie destylowanej, a na-
stepnie dodaniu 570 ml st¢zonego amoniaku 1 uzupet-
nieniu woda destylowana do 1 I. |

d) Kalces — wskaznik (1 g kalcesu utartego z 100 ¢
NaCl). '

e
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e) Czernh ertochromowa T — wskazmk (1 g czernl

utartej z 100 ¢ NaCl).

f) Woda de‘;tylowana |

2.10.4. Wykonanie oznaczenia |

2.10.4.1. Oznaczanie zawartosci jonow wapnia wobec
kalcesu. Pobra¢ pipeta do kolby stozkowej 1 +— 5 ml
filtratu 1 rozcienczy¢ wodg destylowana do objgtosci
25 =+ 40 ml. Doda¢ 1,5 ml roztworu NaOH i szczypte

kalcesu, ktory w obecnosci jonoOw wapniowych barwi

roztwor na kolor rozowofioletowy. Miareczkowad roz-
tworem wersenianu dwusodowego, ciggle mieszajac, do
zmiany barwy na czysto niebieskg.
- 2.10.4.2. Oznaczanie zawarto$ci sumy jondéw wapnia
i magnezu wobec czerni ertochromowej. Pobrac pipeta do
kolby stozkowej 1 = 5 ml filtratu i rozcienczy¢ woda
destylowang do objetosct 25 = 40 ml. Doda¢ 2,5 ml
buforu amonowego 1 szczypte czerni eriochromowej,
po czym zaWartoéé kolby miesza¢ przez potrzgsanie
w ciggu 3 -+ 5 mm Roztwor, zabarwiony w obecnosci
jondw Ca” i Mg na rézowo, miareczkowaé, ciggle
mieszajac, roztworem wersenianu dwusodowego do
zmiany barwy na czysto niebieska.

2.10.5. Wynik

2.10.5.1. Zawartos¢ jondw wapnia (X ~) w filtracie
nalezy wyliczy¢, w mg/l filtratu, wg wzoru

1000
Xey = 04008 - Vi » — (4)
w ktorym: |
Vk — objetos¢ zuzytego do miareczkowania werse-
nianu dwusodowego wobec kalcesu, ml,
a — 1los¢ filtratu wzieta do oznaczania, ml.

2.10.5.2. Zawartos¢ jonoOw magnezu (X, ) w flltracne
nalezy wyliczy¢, w mg/1 filtratu, wg wzoru

1000
a

Xy = 02432 - (Ver - Vi) - ()

w ktérym:
Ver — objeto$¢ zuzytego do miareczkowania werse-
nianu dwusodowego wobec czerni eriochro-
mowej, ml,
Vk — objetos¢ zuzytego do miareczkowania werse-
nianu dwusodowego wobec kalcesu, ml,
a — 1lo$¢ filtratu wzieta do oznaczania, ml.
2.11. Oznaczanie alkaliczno$ci pluczki i filtratu
2.11.1. Zasada metody polega na miareczkowaniu
pluczki lub filtratu, rozcieficzonych woda destylowana,
roztworem kwasu siarkowego w obecnosci fenolefta-
leiny jako wskaZnika oraz dodatkowo na miaréczkowa-
niu filtratu roztworem kwasu siarkowego w obecnosci
oranzu metylowego jako wskaznika.

2.11.2. Przyrzady |

a) Kolba stozkowa pojemnosci 200 = 300 ml —
2 sztuki. -

b) Pipeta z podziatkg 0,1 ml

c) Pipeta z podzatka 0,1 ml pojemnosci 1 ml.

d) Pipeta z podziatka 0,1 ml pojemnosci 25 ml.

e) Nasadka na pipety NP-10 lub gruszka gumowa.

f) Strzykawka pojemnosci 1-2 ml. |

pojemnosci 2 ml.

ptuczki,

2.11.3. Odczynniki i roztwory
1 -
a) Roztwor H2504 0 c(? H2504) = 0,02 mol/l.

b) Roztwor fenoloftaleiny 0,1%(m/m).

c) Roztwdr oranzu metylowego 0,1%(m/m).

d) Woda destylowana pozbawiona CO;, przez goto-
wanie. | |

2.11.4. Wykonanie oznaczania | -

2.11.4.1. Oznaczanie alkaliczno$ci ptuczki P,. W dwu
kolbach stozkowych umieszcza si¢ po 1 ml badanej
uzupelnia wodg destylowang do objetosci
50 ml 1 doktadnie miesza przez wytrzasanie. Zawartosc
pierwsze] kolby pozostawia si¢ dla poréwnania, na-
tomiast do drugiej wprowadza si¢ 3 =+ 5 kropli fenolo-
ftaleiny, W przypadku uzyskania rozowego zabarwie-
nia, co ma miejsce przy pH wickszym niz 8,3, mia-
reczkowac probke, ciggle mieszajac, roztworem HzSO4
do momentu uzyskania zabarwienia wyjSciowego.

2.11.4.2. Oznaczanie alkalicznosci filtratu pPr i M;.
Przenies¢ pipeta do kolby stozkowej 1 ml filtratu, do-
da¢ 20 ml wody destylowanej 1 2-3 krople fenolofta-

leiny. Brak rozowego zabarwienia ptuczki Swiadczy, ze

alkalicznos¢ filtratu Pr= 0. Probke zabarwiong na rézo-
wo miareczkowa¢ roztworem H2S504 do odbarwienia.
Zanotowac objetos¢ zuzytego roztworu H>SO4. Wpro-
wadzi¢ do tej samej probki 3 =+ 5 kropli oranzu mety-

~lowego 1 miareczkowac roztworem H:SOs do zmiany

barwy z pomaraficzowe] na ré6zowa. Zanotowac objg-
tos¢ zuzytego roztworu H:SOs.

2.11.5. Wynik. Objetos¢ roztworu H,SOq, Zuzytego

do odbarwienia 1 ml pluczki wobec fenoloftaleiny jako

wskaznika, stanowi warto$§¢ P, Objetos¢ roztworu
H,SO4, zuzytego do odbarwienia 1 ml filtratu wobec
fenoloftaleiny jako wskaznika, stanowi warto$¢ P
Suma objetosci roztworu HaSO4, zuzytego do zmia-
reczkowania 1 ml filtratu wobec fenoloftaleiny 1 oranzu
metylenowego jako wskaznikéw, stanowi warto$S¢ M.
2.12. Oznaczanie siarczkoOw rozpuszczalnych
. 2.12.1. Zasada metody polega na zwigzaniu w fiitra- |
cie siarczk6w rozpuszczalnych roztworem jodu, a na-
stepnie zmiareczkowaniu jego nadmiaru roztworem tio-

siarczanu sodowego w obecnosci skrobi jako wskaznika.

2.12.2. Przyrzady
a) Kolba stozkowa 250 = 300 ml.
b) Pipeta z podziatka 0,1 ml pojemnosci 25 ml —

2 sztuka.

c) Pipeta z podziatkg 0,1 ml pojemnos’ci 5 ml.
d) Pipeta z podzatka 0,1 ml pOJemnosm 1-2 ml —

2 sztuki.
¢) Nasadka na pipety NP-10 lub gruszka gumowa.
2.12.3. Odczynniki i roztwory
a) Roztwor kwasu solnego o c¢(HCl) =

b) Roztwdér _]OdUOC("""‘ Jz) = 0,01 mol/l.

¢ mo]/l

¢) Roztwor tiosiarczanu sodowego o
1 .
¢(5-NaiS:0;) = 0,01 mol/1.

d) Roztwdr skrobi 0,5%(m/m).
e) Woda destylowana.
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2.12.4. Wykonanie oznaczania. Do kolby stozkowe]
~‘nalezy wla¢ 50 ml wody destylowanej, 20 ml roztworu
jodu i I ml roztworu HCI, ‘po czym wila¢ 5 + 10 ml]
filtratu, wolno wymiesza¢ 1 natychmiast miareczkowac
roztworem tiosiarczanu sodowego do momentu uzyska-
nia stomkowozOttego zabarwienia. Nast¢pnie dodac
1,5 ml roztworu skrobi 1 miareczkowac dalej roztworem

tiosiarczanu sodowego. Od momentu uzyskania blado-

niebieskiego  zabarwienia miareczkowaé bardzo ostroz-
~ nie, po kropli, az do catkowitego odbarwienia probki.

2.12.5. Wynik. Zawartoéé_siarczkéw.rozpuszczélnych
w filtracie X nalezy wyliczy¢ w mg H.S/lI wg wzoru

2.13. Oznaczanie zawartosci H:S. metoda posrednig
2.13.1. Zasada metody polega na wydzieleniu H,S

z probki ptuczki przez zakwaszenie roztworem H)SOy,

a nastepnie przettoczeniu przez rurke wskaznikowa
1 dokonaniu odczytu.
2.13.2. Przyrzady |
a). Cylinder pomiarowy wg rys. &.
b) Naczynie pomiarowe wg rys. 9.
¢) Rurki wskaznikowe H,S.
d) Strzykawka lekarska pojemnosSci 5 ml.
e) Strzykawka lekarska pojemnosct 2 ml.
2.13.3. Odczynniki i roztwory
a) Roztwor kwasu siarkowego (20%).
b) Woda destylowana.

Y= (V- V017 1000 . 2.13.4. Wykonanie oznaczania cylindrem pomiaro-

¥y - Vo " a (0) wym. Do cylindra pomrarowego przy zamkmetym kur-

ku 6 1 otwartym kurku 5 wprowadzi¢ przy uzyciu

w ktoérym: | strzykawki przez rurke wlewowa 3 1 ml pluczki oraz
V; — objetos¢ roztworu jodu uzyta do oznaczania, 3 ml wody destylowanej i 3 ml roztworu H28O4, na-

ml, | tychmiast zamkng¢ kurek 5 i miesza¢ zawarto$¢ cylin-

V. — objetos¢ roztworu tiosiarczanu sodowego uzy- dra przez 5 min, przez wstrzasanie., Tiok powinien

ta do miareczkowania, ml, znajdowacé si¢ w tym czasie w potozeniu zerowym. Po

a — objetos¢ filtratu wzigcta do oznaczania, ml. wymieszaniu zatozy¢ do koncoéwki gumowej cylindra

i
(BN-30/1785701—8.
Rys. 8. Cylinder do pomiaru zawarto$ci H,S w pluczce (rysunek pogladowy)
I — cylinder, 2 — tlok, 3 — rurka wlewowa, 4 — skala, 5, 6 — zawdr, 7 — nasadka gumowa, 8§ — rurka wskaZnikowa H,S
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Rys. 9. Przyrzad do pomiaru zawarto$ci H,S w pluczce wiertnicze;
!l — npaczynie, 2 — korek gumowy, 3 — rurka wlewowa, 4, 5 — kurki, 6 — rurka, 7 — mieszek, 8 — rurka wskaZnikowa



obustronnie nadtluczona rurke quazmkowa H>S,
otworzyé kurek 6 i powoli wyttaczaé tlokiem gaz z cy-
lindra do rurki wskaznikowej, obserwujgc zabarwienie
sic krysztatkdw wypelniajacych rurke. Po zakonczeniu
‘wttaczania, odczyta¢ wskazania na rurce 1 objetos¢ wy-
ttoczonego gazu. -

2.13.5. Wynik. Stezenie siarkowodoru w pluczee (X),
w mg H)S/l, obliczy¢ wg wzoru

- R
X = 150 — )
2 (7)
w ktorym:
R — odczyt z rurki wskaznikowe],

V' — objetos¢ wtloczonego gazu, ml.

2.13.6. Wykonanie oznaczania naczyniem pomiaro-
wym. Do naczynia I pojemnosct 100 ml wprowadziC
przez rurke wlewowa 3 1 ml ptuczki oraz 3 ml wody
destylowanej 1- 3 ml roztworu 20% H:S4, po czym
natychmiast zamkna¢ kurki 4, 5. Po 5 min mieszania
zawarto$ci naczynia przez wstrzasanie, przystapi¢ do
pomiaru. W gumowej koncowce rurki 6 umiesci¢ dwu-
stronnie nadtluczong rurke wskaznikowa HjS 8, ktore
drugi koniec obsadzi¢ w mieszku Dragara 2. Po otwar-
ciu kurkow 4, 5, powoli zasysa¢ mieszkiem gaz z naczy-
nia / obserwujgc zabarwienie si¢ krysztalkdbw w rurce
wskaznikowej 8. Po zakonczeniu zassania, odczytad
wskazania na rurce. |

2.13.7. Wynik. Stezenie siarkowodoru w piuczce X,

w mg H.S/l, obliczy¢ wg wzoru
X=15 "R (8)
w ktérym R — odczyt z rurki quazmkowej |

2.14. Oznaczanie zawarto$ci fazy stalej w pluczce

2.14.1. Zasada metody polega na destylacyjnym roz-
dziale faz okreslonej objetosci ptuczki.

2.14.2. Przyrzady.
sktada si¢ z obudowy z komorg grzejng, naczynkiem na
ptuczk¢ 1 chtodnicy. Wyposazenie dodatkowe stanowi
cylinder .pojemnosct 10 m] 1 wata metalowa.

2.14.3. Wykonanie oznaczania. Naczynko retorty na-
‘petni¢ Swiezo wymieszang, odpowietrzona pluczka do
pelna (10 ml), natozy¢ pokrywe 1 obetrzeC j3 z nadmiaru
‘ptuczki wyptywajacej przez otworek w pokrywce. Gor-
ng czgS¢ retorty (przestrzen nad naczynkiem) wypelnic
watg metalowg. Polaczy¢ naczynko z retorta przez do-
krecenie potaczenia gwintowego. Umiescié retorte w ko-
morze grzejne), a pod wylot chtodnicy podstawi¢ cylin-
der pomiarowy pojemnosci 10 ml. Zamknaé pokrywe
1zolacyjng 1 wiaczyC zasilanie elektryczne. Wiaczenie za-
silania sygnalizuje lampka kontrolna. Po zgasnigciu
lampki kontrolnej, Swiadczacym o zakonczeniu destyla-
cji, odczekaé okoto 3 min i odczytaé objeto$é oddestylo-
wane] wody 1 ewentualnie oleju w cylindrze pomlaro-
wym z dokladnoscig do 0,1 ml.

2.14.4. Wynik. Odczytana warto$é objetosci wody
1 oleju, pomnozona przez 10, stanowi ich procentowg
zawarto$¢ w pluczce. Zawartos¢ fazy statej nalezy wy-
liczy¢ przez odjecie procentowej zawarto$ci wody i oleju
lacznie od 100%. |

v | ' | BN-90/1785-01 .

Retorta elektryczna wg rys. 10

przy Sciance probowki.

> NN N

[EN-9071785707=10]

- -

Rys. 10. Retorta elektryczna (rysunek pogladowy)
! — obudowa, 2 — komora grzejna, 3 — pokrywa izolacyjna,
4 — wata metalowa, 5 — naczynko na pluczke, 6 — chlodnica,
7 — cylinder pomiarowy, 8§ — lampa kontrolna

2.15. Oznaczanie zawartosci

aktywnego fosdalenu
w pluczce | |

2.15.1. Zasada metody polega na pomiarze objetosci
nieprzereagowanego fosdalenu, zawartego w pluczce
wiertniczej.

2.15.2. Przyrzady

a) Zestaw przyrzadow do oznaczania zapiaszczenia
w pluczce (wg rys. 6).

b) Zlewka z podzialtkg pojemnosci 400 ml.

c) Silny magnes.

d) Precik szklany.

e) Tryskawka.

2.15.3. Wykonanie oznaczania. Do zlewki wlac
100 ml badanej ptuczki, naczynie pomiarowe splukac
doktadnie woda z tryskawki do zlewki 1 calos¢ roz-
cienczy¢ do objetosci 200 =+ 300 ml. Zawarto$¢ naczy-
nia doktadnie wymieszac¢ przy uzyciu pr¢cika szklanego,
trzymajac jednocze$nie silny magnes z boku zlewki.
Ostroznie wylewa¢ 1 usuwa¢ material nie przyciggany
przez magnes. Przemy¢ ponownie zawartoSC zlewki
wodg 1 powtdrzy¢ zabieg usuwania materiatu nie przy-
cigganego przez magnes. Nastepnie dola¢ okoto 50 ml
czystej wody do zlewki i przelaé jej zawarto$¢ na sito
zestawu do oznaczania zapiaszczenia. Wlozy¢ odwroco-
ne sito do lejka, sptuka¢ woda fosdalen spod sita do
probowki z podziatka, trzymajac jednoczeSnie magnes
Opadajacy materiat (czastki
itu, piasek, baryt, przereagowany fosdalen) -osiada na
dnie proboéwki — odczyta¢ jego objetos¢. Jest to 1loSC

‘materiatu nieaktywnego. Odejmujac magnes od sScianki

boczne; probowki, umozliwi¢ swobodne opadanie
fosdalenu aktywnego na dno probowki. Odczytac tgczng

objeto$¢ materialu statego w probowce.
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Zawarto$¢ aktywnego fosdalenu (X)'w probéwce, w ktérym: = |
w kg/m’, wyliczy¢ ze wzoru a — taczna objetos¢ materiatu statego w ptuczce, ml,
- b — objetoS¢ materiatu nieaktywnego w ptuczce, ml,
X=4"-(a->b) -0l (9) 4 — pestos¢ fosdalenu. | |
KONIEC

INFORMACJE DODATKOWE

1. Instytucja opracowujaca norm¢ — Instytut Gérnictwa Naftowe- 3. Normy zagraniczne

go i Gazownictwa — Krakow, American Petroleum Institute, 1969 ~Standard Field Procedure
2. Istotne zmiany do BN-76/1785-01 for Testing Drilling Fluids® API DIV Proc., Dallas, Teksas, RP 13B

a) wprowadzono aktualnie obowigzujace jednostki,

b) wprowadzono oznaczanie zawartosci jonOw wapnia 1 magnesu,
alkaticznosci pluczki i filtratu, zawartosci siarczkOw rozpuszczalnych
I siarkowodoru w ptuczce, fazy stalej, wody, oleju 1 aktywnego
fosdalenu, .

c) zalecono stosowanie do pomiaru pH obok metody kolory- S. Autorzy projektu normy — dr Jadwiga Chudoba, inz. Albin
metryczne] metod¢ potencjometryczng. Hejner, inz. Andrzej Zotna, techn. Adam Rozenbeiger.

4. Literatura A. Dudeck, T. Pélchtopek 1 inni: Kompleksowe opra-
cowanie receptur ptuczek wiertniczych stosowanych w goérnictwie na-
ftowym oraz technologii sporzadzania 1 regulowania ich whasnosci.
Krakdéw: Instytut Gornictwa Naftowego 1 Gazownictwa.
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