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Настоящая методам разработана сектором ясследованяя 
нефтяных эмульсий лнстятута •Пюровостокнефть". Автор» не- 
годика Борисов С.И.., к.х.н. Петров А.А.

Методика распространяется на нефти я определяет содер­
жание в mu оульфида железа холоряме трироваяяем хяслотвого 
экстракта.

Методика предназначена для определения содержания 
сульфида железа в нефтяной фазе смеси сероводород- я желе­
зосодержащих водонефтяных змульояй.
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I. СУЩНОСТЬ МЕТОДА

1.1 Сущность метода замотается в зкстргярованмя на­
ходящегося в нефтяной фазе оульфяда железа водный раотворон 
жнолотн о ноожедувщаи опрдвленяем концентром яонов желе­
за в жволетной вытяжке.

1.2 Йотируемая водонефтяная аиульояя (амоь змульояй) 
раделяетоя о покощьв рагента-деемульгатор н растворителя 
на нефть я веду. Пря этой сульфид железа сосредоточивается
в нефтяной фезо (нефти) яла на Гранине радела фаз. Ваделен- 

, ям вода дрнируетоя, а нефтяная фаза проинваетоя ведой, 
но содержащей ооаей железа.

1.3 Прошам водой водетоя до ножного удаления на 
нефтяной фаза водоротворяных содей железа.

1.4 После вреинвм водой нефтяная фаза обрбатнваетея 
молотой. Пр зтш оульфяд желееа перходят в водоротвор- 
иув оожь я рстворетоя в ротвор молоть. Концентрация 
млоза в мслотной внтяхм спрдедяетоя фотохолориаетрнчео- 
мн нетедем.
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1.5 Содержание оульфнда железа в нефтяной фазе рассчи­
тывается по хонцентрацав немев железа в влолотной вытяжке, 
ее объему в объему нефтяной фаза, взятой дхя анахвва змуль- 
овв.

2. АППАРАТУРА, ШПИШ И МАТЕРИАЛ!
Прв проведенвв аналвза дрвнаяют:

-  делвтелъвув воровку отевляннув ямеотимоотьв 1-2 л;
-  электродвигатель твда МП-2 влв лвбо* другой, обеопечива- 

вцвЯ частоту вращения пропеллерной меиалки 2500 об/шн;
-  прибор для определения содержания воды в нефти по ГОСТ 

2477-65;
-  воровку химичесхув диаметром 80-100 ш ;
-  колбу плооходонную вместимостью 0,5-1 л;
-  колбу плоскодоннув вмеотниоотьв 3-5 л;
-  цилиндр мв|шнЯ амаотвмоотьв I л;
-  цилиндр мерная вмеотшоотьв 0,25 л;
-  плитку электрическую захрнтоге сила;
-  фотозлектроколоряметр марки ФЭК-56 влв ФЭК-56М о наборам 

кювет;
-  реагент-деэмульгатор маолораотворнмнЯ наиболее вффектавинЯ 

для деэмульоации анализируемой вефти;
-  растворитель /в  качеотве реотворителв могут бнть использо- , 

ванн толуол, бензол, хоилолы/;
-  кислоту оояяяув по ГОСТ 14261-69, х.ч. влв ч.д.а. в виде 

5-10£-ного раствора;
-  персульфат аммоввя, калия или натрия марки х.ч. влв ч .д .а .;
-  роданид атония, калия лхя ватрня меряя х.ч. яла ч.д.а. в 

виде 50^-ного водного раотвора;
-  шшеткв о одной отметкой яиеотимоотью 1-2 на;
-  фильтр бумажвмв диаметром 15 см марка "окшш лента” .
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3. ОТБОР ПРОБЫ И ПОДГОТОВКА ЕЕ К АНАЛИЗУ
3.1 Пробы эмульсии дли определения в них содержания 

сульфида железа отбирается в бутылки внеотшоотью О,5-0,7 л. 
При этом наливавтоя 2/3 объема бутылки.

3.2 Отобранная проба анализяруетоя на содержание воды 
по методу Дина-Старка /ГОСТ 2477-65/. Если в пробе свободная 
вода отсутствует, то после тщательного перемешивания в бутыл­
ке из нее берется два определенных объема: один объем исполь­
зуется для анализа на оодержание воды, другой -  для анализа 
на содержание сульфида железа. Прй наличии в пробе свободное 
вода вся проба перевооятся в далятельнув воронку вместимостьв 
и,5-1 л, где отстаивается в течение 30 минут при комнатной 
температура. После ототоя свободная вода дренируется. При 
дренировании следят за тем, чтобы вливалась лишь чистая вода. 
Вое, что находится ввив гранита раздала, должно оотатьоя в 
делительной воронке. Оставшаяся чаоть пробы тщательно пере­
мешивается и анализируется на содержание воды. Из этой же 
частя пробы берется образец для анализа на содержание суль­
фида железа в нефтяной фазе.

4. ХОД ОПРЕДЕЛЕНИЯ
4.1 В делительную воронку вмеотимостью 1-2 л внооится

образец эмульсии с известна! содержанием вода. Объем эмуль­
сии берется такта, чтобы объем нефтяной фаан составлял ве­
личину, указанную в табл. I.

Tjiriitmŷ  X
1Г .......... ..._ . _.... .............. . .

Предполагаемое содержание j
сульфида железа в нефтяной ; 

фазе, г/мЗ
Объем вефтяиой 
фиш, взятойw >  a i r a w i t f kсаки .ШФМШа
ящяэшвш# Ш

ДО ХОО IOO-ISO
100-1000 ; so
более 1000 ; 25
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4.2 Взятий дм  анаше образец эмульсии в делительной 
воронка смешивается о 3-5-кратным объемом горячего /  6 =
■ 60-80°С/ раотворвтеля. Смешение проводков перемешиванием 
на пропеллерной мешалке в течение I минуты прн частоте вра­
щения 2000-2500 об/инн. Поела перемешивания содержимое во­
ронки ототаиваетоя в течение 15 минут.

4.3 Боли вода не выделяется, к полученной оиаоа добав­
ляется I00-150 г/мЗ реагента-деэмульгатора чистого /3-5 ка­
пель/ или в вида 1£-ного раствора в арокатичеоком раствори­
те ле. После внесения реагента-деэмульгатора содержимое ворон­
ки перемвашвается а течение I мин. при частоте вращения ме­
шалки 2000-2500 об/мин. и вновь отстаивается в течение 15 мин. 
Боли за это время вода не будет отделяться, в делительную 
воронку наливается 100-200 мх дистиллированной воды нагретой 
до 90-95°С. Содержимое воронки вновь перемешивается в указан­
ном выше режиме и отстаивается.

4.4 Выделенная вода сливавтая на фильтр "синяя лента" 
я в фильтрате определенатся присутствие ионов железа.

Для качественного анализа выделанной воды на ионы желе­
за к 10-15 мд воды добавляется I мл 5-IQt-HOfl кислоты, нес­
колько кристалликов персульфата калия, аммония или натрия и 
I мл раствора роданида /50 -̂ннй раствор/. Окрашивание раство­
ра в красный цвет указывает на присутствие в нем ионов желе­
за. В случае отсутствия ионов железа раотвор остается бес­
цветным. После проведения качественного анализа на железо 
выделенная вода в дальнейшем не попользуется.

Если на содержание сульфида железа анализируется мало­
обводненная эмульсия /содержание воды 1-2£/, то о наличии 
водорастворимых солей железа в пробе судят по. качественному 
анализу первой водной вытяжки.

4.5 При наличии в слитой из делительной воронки веще 
ионов железа оставшуюся в делительной воронке нефтяную фазу 
обрабатывают горячей f t -  80-90°С?/дистжллированной водой 
до тех пор, пока отделенная проинвная вода ве будет давать 
отрицательной качеатвеввой реакции на нови железа. Какднв 
раз отделившуюся воду сливают через один и тот же фильтр и
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проводят качественный анализ на содержание ионов железа. В 
дальнейшем эта вода ве используетоя.

4.6 Ш> окончания отмывки водорастворимых солей железа 
содержимое воровки обрабатывается горячей /  Ь «  80-90^С/ 
5-IojC-Bofl ооляной кислотой. Двя етого в воровку вносят 
100-200 мх кислоты, содержимое воровки поремомивают в ука­
занном вше режиме, а затем отстаивает. Выделенный раствор 
соляной кнодотв /кислотную штякку/ пропускают через тот же 
фильтр, через который сливали выделенную воду* Кислотную в*- 
тяжку качественно анализируют на присутствие ионов железа, 
как зто указано в п.4.4. Для качественного анализа кислотных 
вытяжек на присутствие ионов железа от каждой из яих отби­
рают одинаковый объем. Этот объем учитывают при определении 
суммарного объема кислотной вытяжки.

Отмввку пробы кислотой ведут до тех пор, пока кислот- 
ные вытяжхя не будут давать отрицательной реакции /качествен­
ной/ на присутствие солей железа. Вое кислотные вытяжки сли­
вают в один оосуд, определяют обцяй объем я концевтрацяю 
ионов железа в квелотвой вытяжке по ГОСТ 4011-72.

При добавлении необходимых реактивов для определеняя 
концентрации ионов железа в суммарной кислотной вытяжке 
явопда появляется муть. В атом случае кясдотную штякку раз­
бавляют в 5-10 раз я после добавления воех необходимых реак­
тивов, кроме роданида, кипятят до исчезновения иля ооакдевия 
мутя. Затем добавляют роданид.

4.7 Содержание сульфида железа в нефтяной фазе эмульсии 
расчитывают по формуле:

сгл- c~ v; t ■■ -'/W / ' I
где: \4ь -  объем кислотной вытяжки, л;

Cct -  концентрация ионов железа в кислотной 
вытяжке, мг/л;

Ум — объем нефтяной фазы исследуемой эмульсии, д. 
Объем нефтяной фазы рассчитывают как разность между 

«объемен анализируемой эмульсии и объемом содержащейся ? ней
воды по формуле: . ,

Ws( */ ¥34 1 / ? /
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где: Уэ -  объем эмульсии, взятой д а  анализа на содер­
жание сульфида железа, л;

ySi- объем эмульоаж, взятой д а  анализа на содер­
жание вод» по ГОСТ 2477-65, ш ;

У.с- объем веды, выделенной при анализе пробы по 
ГОСТ 2477-65, мд;

Ч - плотность воды, содержащейся в анализируемой 
пробе вмульоии, г/мЗ. Плотность воды, нахо­
дящейся в ловушке Дина-Старка, припишется 
за I г/омЗ.

Qaa.- содержание г!асй в г на 100 г раотвора, соот­
ветствующее плотности воды, содержащейся в 
эмульоии.

4.8 Результаты проведенного анализа могут быть исполь­
зованы д а  различных технологических нужд при промыоловой 
подготовке нефти.

Примечание: еоли в водной фазе испытуемой амульсяи со­
держится взвесь гидроокиси железа, то вода, давленная по 
п.п. 4.3. ,4.4 я промывные воды оливавтоя бее фильтрования.
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