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РУКОВОДЯЩИЙ ДОКУМЕНТ

Основные положения по качеству поверхностных пресных 

и промысловых сточных вод, применяемых для закачки 

в пласт на месторождениях Западной Сибири 

РД 3 9 - I - I I 5 5 - 8 4

Вводится впервые

Приказом Министерства нефтяной промышленности от 

w П  н сентября 1984 г .

*  559

Срок введения установлен с  I  октября 1984 г .

Срок действия до " I  "  октября 1989 г*

1 . Настоящий руководящий документ устанавливает;

показатели качества поверхностных пресных и промысловых сточ­

ных вод;

требования к показателю; 

метод определения показателя; 

периодичность контроля показателя;

метод подготовки воды для доведения ее качества до требований 

настоящего РД.

2 .  Настоящий РД не распространяется на случаи разработки нефтя­

ных месторождений о  применением термических методов И качество воды 

для приготовления различных вытесняющих растворов и композиций /рас­

творов ПАВ, ингибиторов коррозии, бактерицидов, полимеров-загустите­

лей и т .д .Л

3 .  При разработке требований к показателям качества веды не 

рассматривались вопросы взрыво- и пожароопасности насосных станций, 

перекачивающих сточную воду, а также пригодности ее для тупюния по­

жаров.
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4 . Руководящий документ разработай с учетом требований следую­

щих действующих нормативных документов:

-  ОСТ 39-071 -78  Система показателей качества продукции.

Вода для заводнения нефтяных пластов, Номенклатура показателей;

** ЯНТД-3-77 Норш т е хяо ло гячв с ко го проектирования объектов 

сбора /„транспорта, подготовки нефти, газа  и ^оды нефтяных месторож­

дений;

-  РД 39 -1 -1 5 9 -7 9  Унифицированные технологические схемы комп­

лексов сбора и подготовки нефти, газа и воды нефтедобывающих рай­

онов;

-  ОСТ 39-133-81  Вода для заводнения нефтяных пластов. Опреде­

ление содержания нефти в промысловой сточной воде;

-  РД 3 9 -1 -6 2 4 -0 1  Отраслевая методика по разработке норм и 

нормативов водопотреблеяия и водоотведения в нефтяной промышлен­

ности /бурение скважин и добыча нефти/;

-  РД 3 9 -3 -031 -82  Методика по разработке перспективных норм 

водопотребления и водоотведения в нефтяной промышленности /бурение 

окважин и добыча нефти/;

-  СКиП П-Э1-74 Строительные нормы и правила. Нормы проектиро­

вания. Водоснабжение. Наружные сети и сооружения;

-  Временное руководство по определению допустимых.норм содержа­

ния механических примесей и нефтепродуктов в водах, используемых 

для поддержания пластового давления на месторождениях Западной 

Сибири. Тюмень, 1973;

- Обязательный комплекс промысловых гидродинамических и про­

мыслово-геофизических иоследований по кантрода за разработкой неф­

тяных месторождений Глевтшсннефтегаяа, утвержденный 30*12 .1981  г . ;

-  СТО 51 .00*009 -82  Атгоритлш определения подсчетных парамет­

ров продуктивных пластов нефтяных месторождений Среднего Ириобья*
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5 . Требования к показателю, метод определения и периодичность 

контроля е го , метод подготовки воды,

5 * 1 . Поверхностная пресная вода.

5 .1 Л .  Твердые взвешенные вещества /ТВР/.

5 Л Л Л .  Требования к показателю. Допустимое содержание твер­

дых взвешенных веществ / $  твв/ в во д е, закачиваемой в нагнетатель­

ные скважины, определяется по корреляционным зависимостям:

I  « = 2 ,1 8  7 ^ / i  \  /I/
v ТВВ /

£  твв  "  2 *18 r t j n f f l F / 2 /

для Q ^ 2 5 0  м3/сут и при отсутствии значений Я * /С  

где &  -  фактическая приемистость скважин, м3/сут;

~ произведение проницаемости на эффективную нефтенасыщенную 

мощность пластар Д см*

Для разрабатываемых месторождений Главтюменнефтегаза и объе­

динения "Томскнефть" допустимое содержание ТВВ приведено я  прило­

жении I*
5 .1  Л . 2 .  Метод определения. Фильтрация пробы воды через без­

зольный бумажный фильтр с последующим высушиванием и доведением 

фильтради постоянного ве са  /Приложение 2/.

ПРИМЕЧАНИЕ. В соответствии с принятым методом содержание трехъалент- 

ного железа в воде учитывается при определении ТВВ.

5 Л Д .З .  Периодичность контроля*

Периодичность отбора и анализа проб поверхностной пресной во­

ды на содержание ТВВ:

на водозаборе ^ еженедельно;

ПРИМЕЧАНИЕ. При необходимости в паводковый период, период обильных 

дождей и для скважин с приемистостью мензе 250 ы3/сут периодичность 

отбора и анализа проб может быть уменьшена до ежесуточной.
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на кустовых насосных -  еженедельно для каждого

станциях /Ш О / типа вод и их смесей;

ЙРШКЧАШЗ. В случае необходимости /например, при увеличении содер­

жания ТВВ на устьях нагнетательных скважин и т .п ./  частота проведе­

ния анализа может быть увеличена*

на устьях нагнетатель- -  ежемесячно по двум контро-

ных скважин явным скважинам для различ­

ных типов вод

Г1РШЕЧАИКЕ. В качестве контрольных используются скважины, подключен­

ные к водоемам с наибольшей и найме ю>шей протяженностью. При атом 

в пробах водг, отобранных в один день на водозаборе, на КНС и устье 

скважины, один раз в месяц определяется содержание ТВВ, Г  в 0<$щ » 

м F e 3*  .

5 Д Д .4 .  Метод подготовки* Отстаивание, фильтрация, микрофиль­

трация, отделение ТВВ в гидроциклонах и мультикадродпслонах, коа- 

гилирование о последующей фильтрацией.

5 *1 *2 . Размер частиц взвешенных вещеотв /РТЧ/.

5 Д , 2 Д  „ Требования к показателю* Для кож е каюров с  проницае­

мостью менее К ХККУ ^м2 /100 вд/ средний раэмер каналов не превыша­

ет 10 мкм. Следовательно, раэмер частил, согласно работе / 5 / не 

должен превышать 2 мкм. Для коллекторов с проницаемостью свыше 

IOO*IO~*VviOO вд№ при среднем размере каналов больше 10 мкм раз­

мер чаотиц не должен превышать 5 мкм.

5 .1  *2*2* Метод определения. Измерение размера частил под диск- 

роокопом при Обличении не монве 600-кратном и подсчет количества 

частиц различных размеров /Приложение 3/. Измерение размера частиц 

производится в ЦНИИРах ЙГДУ и ИНИЛох объединений.

Контрольное измерение размера частиц производить на электрод­

ном микроскопе D СибНИШД! с периодичностью одна проба.в год*
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5 ,1 *2*3* Периодичность контроля за  размером частиц* Контроль 

за  размером частиц проводить сдан раз в квартал в межоезониый пе­

риод*

5 Л *2*4* Метод подготовки, Отстаивание, фильтрация, микрофнль- 

траш я, гидравлическая сортировка ТВВ в гвдрошклонах и мульткгид- 

.роцкклонах*

5 ,1 *3 * Содержание кислорода /СК/,

5 Л *З Л *  Требования к показателю* Содержание растворенного ки­

слорода в поверхностной пресной воде не более

-  в связи с 'мероприятиями пс борьбе с ШБ -  1 ,0  мг/д

-  в связи с мероприятиями по уменьшению 

скорости коррозии и снижения затрат на

борьбу с ней -  0 ,5  ш 7л*

ПРИМЕЧАНИЕ* Приведенные предельно допустимые концентрации /ЦДК/ ки­

слорода предназначены для разработки, проектирования и промышленного 

испытания технологии обесшслоршшвашш поверхностной пресной воды. 

Решения по разработке, проектированию, объемам и месту испытаний 

принимает Главтшениефт е г а з . Технология, оборудование и проекты об­

устройства будут разрабатываться в  соответствии с заданиями произ­

водственных объединений и Главтюменнефтегаза*

5.1*3*2*. Метод определения* Взаимодействие растворенного в во­

де кислорода с гидроокисью марганца и модометрическов определение 

образовавшихся высших по степени окисления соединений марганца 

/йодометрическое определение по Винклеру/ о учетом мешающих факто­

ров /Приложение 4/*

5 Л *3 *3 *  Периодичность контроля* Один раз в месяц и два раза 

в месяц в апреле-мае, августе-октябре*

5 Л .3 .4 *  Метод подготовки* Десорбция растворенного кислорода 

газом?не содержащим кислород, двуокись углерода и сероводород.
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/Каталог. Оборудование для промысловой подготовки нефти, газа  и во - 

ды. Ц Ш & Ш Ш Т Е Ш , 1979/.

Разбрызгивание воды в вакууме, соответствующем точке кипения 

воды при данной температуре /СНИЛ П -31-74. Строительные норма и пра­

вила. Перш проектирования. Водоснабжение. Наружные сети и сооруже­

ния. Стройиздат. &!* 1975 ./ . Установка по этокду принципу подготов­

лена к серийному производству Салаватским маши кострой тельным заводом 

Микхиммаша. Связывание растворенного в воде кислорода восстановите­

лями /сульфитом натрия, тиосульфатом натрия, сернистым газом и т .п ./  

/СШП П -31-74. Строительные нормы и правила. Нормы проектирования. 

Водоснабжение. Наружные сети и сооружения. Стройкэдат. М. 1975/. 

ПРИМЕНШШ. В развитие данного РД необходима разработка самостоятель­

ных РД по каадому указанному в п .и .5 .1 .1 .4 ,  5 * 1 .2 .4 ,  3 .1 .3 .4 .  методу 

подготовки поверхностной пресной воды в ооотетствии с комплексной 

программой по проблеме подготовки воды для заводнения, утвержденной 

МШ в 1981 г .  Дополнительно см. примечание к E . 5 . I . 3 . I .

5 ,2 *  Сточная промысловая вода*

5 .2 * 1 .  Твердые взвешенные вещества /ТВВ/.

5 .2 .1 Л .  Требования к показателю.

Допустимое содержание 13В D в / в сточной промысловой во­

д е , закачиваемой в нагнетательные скважины, определяется до корреля­

ционной зависимости Я / , ом, П .5 Л Л Л .

5 .2 .1 .2 .  Метод определения* Фильтрация веда, обработшшой рас­

творителем, через безвольный бумажный фильтр о промывкой растворите­

лем, зысуитиваивем его до постоянного веса Л(рплпя:ояив 5/.

5 * 2 ,1 .3 .  Периодичность контроля. Контроль оэ содержанием ТЬЗ 

в воде после очистных сооружений объектов подготовки нефти осущест­

вляется не реже, чем три раза з  месяц. В случае необходимости /на­

пример, при увеличении содержания ТВВ на устьях нагнетательных сига-
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жил и т .п ./  частота проведения анализа может быть увеличена*

5 * 2 .1 ,4 *  Метод подготовки. Отстаивание, фалхуграция, отделение 

ТВЕВ в гвдроциклонах и мультигидроциклояах.

5 .2 .2 .  Размер частиц механических примесей.

5 . 2 . 2 .  ! .  Требования к показателю установлены в п .5 .1 .2 .1 .

5 .2 .2 .2 .  Метод определения» Аналогичен измерению ТВВ в поверх­

ностной пресной воде /см. п .5 .1 .2 .2 ./ .

о .2 .2 .3 .  Периодичность контроля установлена в п .б .1 .2 .3 .

5 .2 .2 .4 .  Метод подготовки» Отстаивание, фильтрация, гидравли­

ческая сортцровка ТЕЕ в гидроциклояах и мультигчцроциклоках.

5 .2 .3 .  Содержание кислорода /СК/.

5 . 2 . 3 . 1 . Требования к показателю. Содержание кислорода в .про­

мысловой сточкой воде не более

-  в связи с мероприятиями по борьбе с СДБ « 0 , 5  мг/л.

-  в связи с мероприятиями по уменьшению 

скорости коррозии и снижения затрат на

борьбу с ней -  ОД мг/л.

ПШ/ЕЧШ1Е. Приведенные предельно допустимые концентрация /ЦДК/ кис­

лорода предназначены для разработки, проектирования и промышленного 

испытания технологии обескислороживашш промысловой сточной воды. 

Решения по разработке, проектированию, объемам и месту испытаний при­

нимает технический совет Главтшеннефтегаза. Технологи#» оборудова­

ние и проекты обустройства будут разрабатываться в ооотетствия с за­

даниями производственных объединений, и Главтшеннефтегаза.

5 .2 .3 .2 .  Метод определения» При наличии в промысловой Отечной 

воде более 20 ш?/л естественного или искусственно введенного двух­

валентного железа, окислением его растворенным кислородом в щелочной 

среде с последующим определением трехвэлентного железа, концентрация 

которото пропорциональна содержанию растворенного кислорода. При на-
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лички сернистых соединений по модифицированному методу Винклера о 
предварительным устранением влияния мешающих вещеотв. /Приложение 6/.

5 .2 .3 .3 . Периодичность контроля. Один pas в месяц.

5 .2 .3 .4 . Метод подготовки. Методы удаления растворенного кисло­
рода кэ промысловой сточной воды аналогичны методам, применяемым для 
его уделения из поверхностной пресной воды и приведены в п.5 .1 .3 .4»

5 .2 .4 . Содержание нефти /НИ/.

5 ,2 .4 .1 . Требования к показателю. Содержание нефти в воде l i j  
может в 1,5 раза превышать оодержакие твердых взвешенных веществ.

5 .2 ,4 .2 . Метод определения, Еа объектах подготовки нефти /поо- 
ле очистных сооружений/ о целью контроля за технологическим процес-

звводнения нефтяных пластов. Определение содержания нефти в промыс­
ловой сточной воде",

ПРИМЕЧАНИЕ. При контроле работы установки подготовки, нефти допуска­
ется наряду с хлороформом применение других растворителей /аромати­
ческих углеводородов, прямогонного бензина и т .д ./ . Выполнение всех 
других анализов производить в соответствии о ОСТ 39-133-81.

5 .2 .4 .3 . Периодичность контроля. На объектах подготовки нефти 

после очистных сооружений определение показателя -  2 раза в смену и 
после каждого изменения режима работы установки подготовки нафта а 

воды. На КНС -  ежесуточноj ыа устье скважин -  с периодичность», ука­
занной в н .б Д Д .З ,

5 .2 .4 .4 , Метод подготовки. Отстаивание, флотация, фильтрация 

через различные твердые и жидкие среды, отделение нефти е гидцоцяк- 
ло.шх и мультигидроциклонах, коагулирование о последующей фильтраци­

ей.

/3/

сом содержание нефти определять ио ОСТ 39-133-81 "Вода для
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ЛР1!МВЧАНИВ. Выбор метода подготовки водя, указанного в пль45,1.1.4<,,
5 .2 .1 .4 . и 5 .2 .4 .4 *  и типоразмера оборудования проиэводитоя в 
проектах обустройства конкретных месторождений ооглаоно ВНТП 3-77 

и РД 39-I-I59-79 . Техническая характериотика и ааводн-изготовнтелж 
оборудования приводятся в специальных справочниках, каталогах и 

справочных РД.
5 .2 .5 . Размер частиц нефти /РЧН/.
5 .2 .5 .1 . Требования к показателю. Размер частиц нефти в про­

бах воды, отобранных на устье нагнетательных скважин, должен быть 
равен размеру частиц твердых взвешенных веществ /ом. ц. 5 .1 .2 .I ./ .

5 .2 .5 .2 . Метод определения. Аналогичен измерению ТВВ в по­
верхностной преоной воде /ом. п. 5 .£ .1 .2 ./ .

5 .2 .5 .3 . Периодичность контроля, Уотанавлигается в зависимос­
ти от загрязнения нефтью фильтра нагнетательных скважин, но не ме­
нее периодичности,указанной ы п. 5 .1 .2 .3 .

5 .2 .5 .4 . Метод подготовки. Отстаивание, фильтрация черва раз­
личные твердые и жидкие среды, гидравлическая сортировки в гадро- 
циклонах и мультигидроциклонах, обработка в гидродинамических дис­
пергаторах , коагулирование о последующей фильтрацией.
ПРИМЕЧАНИЕ. В развитие данного РД необходима разработка самостоя­
тельных РД по каждому указанному в п.й. 5 .1 .2 .4 . ,5 .2 .2 .4 . ,5 .2 .3 .4 , ,
5 ,2 .4. 4. ,5 .2 .5 .4 .  методу подготовки промысловой сточной ьоды а 
соответствии о комплексной программой по проблеме подготовки воды 
для заводнения, утвержденной MIffi в 1931 г .  Дополнительно см. прим, 
к п .5 .2 .3 .1 .

5 .3 , Экономический эффект от внедрения данного рд подсчитав?- 
етоя за календарный гоя совместно о экономистами а специалиста**ч 

службы поддержания пластового давления предприятий Главтюменнеф- 
тегоза и объединения 'Томскнефть" и представляется по подчиненно­
сти по фогме статистической отчетности 2 НТ.
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ПРИЛОЖЕНИЕ I  
Справочное

Допустимое оодержание твердых взвешенных вешеотв /ТВВ/ 
и нефти в воде, закачиваемой в нефтяной пласт о целью 

поддержания пластового давления

Месторождение {объект {проняцае- 
!разработ+мость 
{ ки (объекта 
! (разрабох-

Содержание твердых взве­
шенных частиц и нефти в 

воде, мг/л*

I
___!_______

(ки, т аг
1__________ !

ТВВ !
___-_____ I

нефти

ПО Краоволеиинокнефтегаз
Толумекое П 0,240 30 40-45
Убинокое Т 0,050 15 20-25
Даниловское П 0,085 15 20-25
Мудммьинокое Q 0,050 10 15
Трехозерноа
Мортымья-Тете-

П 0,129 20 30-35

ревское П 0,220 30 40-45
Талинокоь т 0.058 20 30-35
Ем-Еговокое*
Палышовское т 0,005 5 5-10

По Ноябрьскнефтегаз
Холмогорское БСю 0,083 15 20-25

всп 0.065 15 20-25

Караковою** « 8 0,048 Ю 15

b° io 0,018 5 5-10
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Продолжение прлдЛ*

Допустимое содержание твердых взвешенных веществ /ТВВ/ 

в нефти в воде, закачиваемой в нефтяной пласт о целью 

поддержания шгасторого давления

Месторождение
п ------------

[Объект 
|раэработ- 
I ки 
!
I
1
1

Проницав-
•мость
объекта
разрабоа-

Содержание твердых взве­
шенных частиц и нефти а 
воде, мг/л.

ки, мклг
ТВВ | нефти

БСц 0,021 ю 15
Су*ормипокое щ 0,Ю5 20 30-35

БС§ 0,034 10 15
БО̂ 0,118 15 20-25
БСЙ 0,030 5 5-10

Щ 0.079 15 20-25

* * 1
0.034 10 IS

ВСд 0,044 5 5-Т0

ВС$, 0,018 5 5-Ю

всю 0,032 5 5-10

ПО Оургутнвфтегад

Ззшадно-СургутоЕов BCi 0,708 40 55-60

scg+a 0,3(41 40 55-60

scjo- i i  о»00* 20 30-35
ACg 0,007 15 20-25
AOtq 0,100 15 20-25

AC7«a 0,0Ь4 15 20-25
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Продолжение прил. I

Допустимое содержание твердых взвешенных веществ /ТВВ/ 

и нефти в воде, закачиваемой в нефтяной пласт о целью 

поддержания пластового давления

Месторождение
I
1 Объект 

разра­
ботки

Шроницае- 
I мость 
!объекта 
!разра1от- 
! ки , мкм^

Содержание твердых взве­
шенных частиц и нефти в 
I воде, мг/л.

I ТВВ
т

нефти

Яунлсрсков БСю 0,152 15 20-26
Федоровское ГГ» 0.Т70 15 20-25

ВСЮ 0,200 30 40-45

АС4-8 0,335 30 40-45
АС9 0,164 20 30-35

Савуйское-
БЮ 0 , 100 15 20-25

Быстринское » ю 0,135 25 35-40
а о 8 0,150 15 20-25
АСд 0,070 15 20-25

“ I 0,500 35 50-55

* 2 0,350 30 40-45

» 1 в 0,030 10 15

Ляпторокое АСд 0,280 25 35-40

A ° I O 0,400 30 40-45

0,260 20 30-35
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(тпод оджв нив прил, I

Допустимое содержание твердых взвешенных вещеотв /ТВВ/ 
и нефти в поде, закачиваемой в нефтяной пласт о целью 

поддержания пластового давления

Меоторожденио
т-------------
I Объект

I
!

Проницав- IС о д е ржание твердых взве~ 
ыооть Iшейных чаотии и нефти в 
объекта I воде, мг/л
кл, и:

\ ТВЙ 
I________

нефти

Повховокое

Шно^Ягунокое

Уотъ-Балыкокое

Солкинокая площадь 

Шно-*Сургутское

Б8 0,020

4 0,020

м ю 0,100
Б0ц 0,100

ПО Юганокнефтвга*

БС1 0,580
0,550

во4 0,740
бс5 0,380

« ю 0,076
АС? 0,238

0,560

“ to 0,200
0,129

0,090

АС5+6 0,120

5 5-10

б 5-10

18 20-25

15 20-25

45 65-70

50 70-75

35 50-56

30 40-45

20 30-35

2Ь 35-40

40 55-60

25 35-40

25 35-40

15 20-25

20 30|*35
Мамонтове»©#
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Продолжение прилЛ

Допустимое содержание твердых взвешенных веществ /ТВВ/ 

и нефти в воде, закачиваемой в нефтяной пласт о целью 

поддержания пластового давления

М естор о ж д ен и еГ Объект 
I раэра- 
! ботки

1--------------
Шроиицае- 
I мость 
I объекта 
! рьзрабоя- 
I ки, мгаг

1

[содержание твердых взве­
шенных частиц и нефти в 
1 воде, мг/л

I ТВВ ! нефт* 
J_________ |_________

Мамонтовское БСю 0,140 25 35-40
БСц 0,140 20 30-ito

Южно-Балыкокое ас4 0,060 10 15

АС5+6 0,115 20 30-35

™10 0,230 20 зо-зь

БО 8 0,200 30 40-45
Средне-Балыкокое ВСю 0,085 20 30-35

^18 0,002 5-10
Майское ВСЦ 0,160 25 35-40
Правдинское % 0,114 15 20-25

К 6 0,116 20 30-35
БС8 0,01? 5 5-10
ВСд 0,025 5 5-IQ

Тепловекое БС6 0,200 25 35-40
вс8 0,090 20 30-35

® ю 0,140 20 30-35
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Продолжение прид» I

Допустимое содержание твердых взвешенных веществ /ТВВ/ 

и нефти в воде, закачиваемой в нефтяной пласт с целью 

поддержания ллаотового давления

Месторождение I Объект !проницае- !Содержание твердых з зв е -  
! разра- ! мосте !шенных частиц и нефти в 
! оотки I объекта Г воде, мг/л.
! ! раэраооу-!
1 I ки, ы т * Т

! ТВВ 
I !

нефти

Севоро-Салымокое АСц 0 ,090 20 30-35

БС6 0 ,200 20 30-35

бс8 0 ,140 20 30-35

ПО Нхжнвваргсвокнефтегаз
Свверо-Вврьвгансков БВ0 0 ,165 25 35-40

KJBj 0 ,0 2 6 10 15
Тагряноков BBg 0 ,150 20 30-35

ввв 0 ,200 25 35-40

БВу 0 ,150 20 30-35

БВд 0 ,030 10 15

% 0 ,015 5 5-10

Мегжонокоо БВа 0 ,290 Ээ 50-55
Ввтинохов A3j . 0 ,076 10 15

ав2 0 ,0 7 3 ТО 15

ш6 0,234 25 35-40

БВ6 0 ,222 30 40-45

BBj 0,012 5 5-10

% 0 ,3 S 8 25 35-40
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Продолжение прилД

Допустимое содержание твердых взвешенных веществ /ТВВ/ 

и нефти в воде, закачиваемой в нефтяной пласт о целью 

поддержания пластового давления

Месторождение

Покачевокое

Нонг-Еганское

Барьеганское

! Объект 
1 разра- 
! Соткиt
i

! Проницав* 
! мость 
! объекта ! 
! ра$рабой-! 
! ки, MKNT Т

Содержание твердых взве - 
!шенных чаотид и нефти в

воде, мг/л

! ТВВ \ нефти

БВ6 0 ,1 7 0 20 30-35

бв8 0 ,1 3 0 20 30-35

АВд 0 ,1 5 5 20 30-35

% 0 ,1 4 2 20 30-35

AB1+AB2 0 ,1 0 8 20 30-35

щ 0 ,0 0 8 5 5НЮ

BBjj 0 ,1 4 9 20 30*35

БВЗ 0 ,2 0 0 25 35-40

БВ4 -5  0 ,6 6 0 -0 ,3 3 8 50-40 75-60

БВ6 0 ,2 2 7 35 50-55

БВд 0 ,1 0 2 35 50-55

БВд 0 ,1 9 5 35 50-55

в а , 0 ,1 8 7 30 40-45

пвх 0 ,050 20 30-36

Щ 0 ,0 1 2 5 5-10

*®в 0 ,3 2 7 40 55-60

НВд 0 ,0 8 3 15 20-25

ЮВ2 0 ,0 6 1 10 15

^ 1 8 -2 2 0 ,0 0 8 5 5-10

Аганокое
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Продолжение прил.1

Допустимое содержание твердых взвешенных вещеотв /ТВЗ/ 
и нефти в воде, закачиваемой в нефтяной пласт с целью 

поддержания пластового давления

Месторождение

Северо-Покурское

Мыхпайское

Поточное

Урьевокое

! Объект 
1 разра- 
! ботки 
1 
!
!
1

{проницае- 
! мость 
! объекта 
? разработ- 
! ки, мкм^
!
!

{содержание твердых взве­
шенных частиц и нефти в 
I воде, мг/л.

1 г— 
! ТВВ 1 
! !

нефти

% 0,010-0,050 5-10 5-15

Б% 0,160-0 ,2«0 20-25 30-40

бв8 0,050-0,100 10-20 15-35
бв8 0,250 20-40 £0-60

» ю 0,020 5 5-Ю
хпзх 0,015 5 5-10

АВ1+2 0,114-0,200 25-30 35-45

АВ1+2 0,115 15 20-25

% 0,277 30 40-45

БЗд 0,257 25 35-40

БВю 0,005-0,015 5 5-10

о,ою 5 5-10

бв6 0,277 30 0-45

бв8 0.257 20 30-35

0,115 15 20-25

ffij 0,005-0,010 5 5-10

**2 0,250 26 35-40
Н8, 0,130 20 30-35

БВб 0,110 15 20-25

Локооовеяое



19

Продолжение прилЛ

Допустимое содержание твердых взвешенных вещеотв /ТВВ/ 
и нефти в воде, закачиваемой в нефтяной плаот о целью 

поддержания пластового давления

Месторождение
!
! Объект 
! раэра- 
! ботки 
I

!
Шроницае- 
! мость 
! объекта 
! разрабов- 
! кя, мкм"

! ............. .

{Содержание твердых взве- 
Iоенных частиц и нефти в 
! воде, т /л

!
t
I

Т t 
! ТВВ 1 

1  _1_
нефти

Самотлорокое % 0,196 25 35-40

АВг-g 0,151-0,671 25-50 35-75

АВ4-5 0,833 90 130-135
0,072-0,277 10-20 15-35

= 8* 0,476-0,836 60-80 90-120
БВ§ 0,074-0,397 15-35 20-55

BB j o 0,098 15 20-55
0,100 15 20-55

% 9 0,100 20 30-35
юв 0,022 10 15

ПО Томскнефть

Советское ABj 0,070 10 15
БВ3 0,520 40 55-60

Западно-Катыльгинское Dj 0,013-0,023 ГО 15

Верх-Тарекое »i 0,018-0,060 10-15 15-25
Капиьпяокое ®i 0,007 5 5-10

®г 0,013 5 5-10
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Продолжение прил*1

Допустимое содержание твердых взвешенных еешеотв /ТВВ/ 

и нефти в воде, .закачиваемой в нефтяной пласт о целью 

поддержания пластового давления

Месторождение ! Объект 
I разра- 
I Сотки

I
I

Шрогощае- 
! мость 
! объекта 
! разработ- 
i ки# мкм2 
1
1______

!Содержание твердых взве­
шенных частиц и нефти в 
f воде > мг/л

1 " --------- !------------------------- -
! ТВВ 1 нефти 
1 1__________________

Северное А1о 0,035 20 30-35
Нижн еварт овокое 0,550 45 65-70

% ) 0,400 30 40-45

*1 0,050 15 20-25

0,020 10 15
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Приложение 2

Вода для заводнения нефтяных пластов.
Определение содержания твердых взве ­
шенных веществ в поверхностной прес­

ной воде.

Метод устанавливает определение содержания твердых взвешен- 
п т  веществ в поверхпостпой пресной и подземной водах и основан на 
фильтрации пробы воды через бумажный фильтр.

I*  Отбор пробы

I . I .  Объем пробы воды но должен быть менее 500 мл.
1 *2 . При содержанки твердых взвешенных веществ в воде меньше 

10 мг/л, объем пробы воды не должен быть менее 1000 мл.
1 .3 . Пробы воды отбирают в стеклянные или полиэтиленовые ем­

кости соответствующей вместимости, хорошо вымытые и ополоснутые 
порцией отбираемой на анализ воды.

1 .4 . Пробу подземной воды отбирает без доступа воздуха при 
помощи резиновой трубки, опущенной до дна емкости.

1 .5 . Емкости при отборе проб воды заполняют под пробку.
1 .6 .  Пробы воды, предназначенные для определения содержания 

твердых взвешенных веществ, не консервируют. Анализу подвер! лют 
весь объем пробы, Определение производят не позднее 3 -5  часов 
после отбора пробы*

2* Аппаратура, материалы, реактивы.

Стеклянные или полиэтиленовые емкости вместимостью 500 и
1000 мл*
Бюксы.
Колба мерная вместимостью 100 мл.
Пинце'.
Тигли фарфоровые или платиновые.
Щипцы тигельные*
Эксикатор.
Воронки химические.
Промывалка вместимостью 500 мл.
Плитка электрическая закрытая.
Печь муфельная с терморегулятором до 900°С.
Шкаф сушильный с регулятором температуры.
Трубка резиновая диаметром 8 ши
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Весы аналитические.
Фильтры бумажные "белая лента".
Серебро азотнокислое /квалификация ч .д .а ./ .
Вода дистиллированная.

3 . Подготовка к анализу

3 *1 . Фильтр бумажный "белая лента” помещают в бюкс и сушат 
в течение около I  часа в  сушильном шкафу при температуре Ю5°С до 
постоянной масон, взвешивают на аналитических весах  с точностью до 
I  мг и сохраняют в эксикаторе.

3 .2 .  Тигли прокаливают при температуре 600°С в муфельной пе­
чи, доводят до постоянной массы и сохраняют в эксикаторе.

3 *3 . Приготовление раствора азотнокислого серебра: 1 ,7  г
азотнокислого оерибра растворяют в 100 мл дистиллированной воды.

4 .  Проведение анализа

4 .1 .  Jlpoijy воды энергично несколько раз встряхивают и фильт­
руют через бумажный фильтр, подготовленный в соответствии с п .3 .1 .

4 .2 .  После окончания фильтрования емкость, в которой была 
проба воды, и пробку ополаскивают несколькими порциями дистиллиро­
ванной воды и фильтруют через тот же бумажный фильтр.

4 .3 .  При анализе подземных вод осадок на фильтре промывают 
дистиллированной водой до отрицательной реакции на 5слор~кон /реак­
ция с азотнокислым серебром/.

4 .4 .  После завершения фильтрации, фильтр с осадком сушат на 
воздухе до воздушно-сухого состояния и перенооят в бюкс, в котором 
производилось взвешивание этого бумажного фильтра.

4 #5# Фильтр о осадком в бюксе сушат в сушильном шкафу при 
температуре 105-П 0°С  до постоянной массы и взвешизают.

4 * 6 . После взвешивания бумажный фильтр с осадком при помощи 
пинцета осторожно переносят в тигель, ставят на нагретую электри­
ческую плитку и осторожно обугливают фильтр.

4 .7 .Тигель о обугленным фильтром помещают в муфельную печь, 
разогретую до 600°СВ для прокаливания обугленного фильтра,

л .8 . Тигель с  прокаленным оотатком доводят до постоянной 
ши зы и взвешивают,

5 , Обработка результатов

5 ,1 .  Общее содержание твердых взвешенных веществ в воде /X/, 

М Г У / л  вычисляют № формуле
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X e  Л п ,-  ^ 0-IO O Q  _
\Г

гда m , -  масса бюкоа о фильтром и осадком, мг;
-  масса бгокса о фильтром flea осадка, мг;

•у* -  объем пробы, мл.
5 .2 . Содержание минеральных твердых взвешенных веществ /ос­

таток после прокаливания /^/, вычисляют по формуле

у  я  О-Пь-УПцУюро
3  <5Г

где Упз -  масса тигля, с прокаленным остатком, мг; 
угц -  месса тигля, мг;
ЛГ -  объем пробы веды, мл.

5 .3 . Содержание органических примесей /потери при прокалива­
нии /% ! , мг/л, вычисляют по разности

где X и Ц - по предыдущему
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Приложение 3

Вода для заводнения нефтяных пластов.

Определение размера частиц твердых 

взвешенных веществ и нефти в воде.

Метод устанавливает определение размера частиц твердых в зв е ­

шенных веществ и нефти в  во д е, применяемой для заводнения нефтя­

ных пластов при использовании микроскопа.

I .  Отбор проб*

1 .1 .  Пробы воды на анализ отбирают через пробоотборный кран 

из трубопровода; по которому вода, подготовленная для заводнения , 

подается на водораспределительный у зел . Пробы отбирать после сво­

бодного спуска воды из крана в течение 2 -3  мин,

1 .2 .  Отбор проб производить один раз в  д есять дней нормаль­

ной работы системы подготовки боды. Б случае нарушения или в м е ­

нения технологического решила работы системы подготовки воды от­

бирают дополнительные Пробы воды на анализ в  течение всего  перио­

да до восстановления нормального режима работы системы*

1 .3 .  Показателем необходимости дополнительного отбора проб 

на определение размера частиц служит увеличение в  воде* подготов­

ленной для заводнения, концентрации твердых взвешенных веществ

ц нефти*

1,4# Пробу отбирают в чистую сухую склянку емкостью I  л* 

Заполнение склянки производят под прзбку без пузырьков воздуха,

1 ,5 ,  Измерение размера частиц производить немедленно пос­

ле отбора пробы.

Аппаратура, материалы:

Микроскоп любой марки /увеличение не менее 600-кратное/*
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Преператоводитель.

Осветитель.

Сетчатый окулярмикрометр.
Объектмикрометр.

Дискретное счетное устройство х микроскопу.
Предметные отекла.
Покровные отекла 
Пипетки I ,  2 , 5 мл.

3. Подготовка к анализу.
3 .1 . Установить цену деления сетчатого окулярмикрометра 

по о б ъе ктмикроме тру, на котором нанесено 100 делений через 
каждые 10 мкм.

Объектмикрометр поместить на предметном столике микроско­
па, в тубус микроскопа вставить сетчатый окулярмикрометр . Сфо­
кусировать микроскоп на шалу объектмикрометра и совместить ка­
кое-либо расстояние _;еаду штрихами обеих шкал, укладывающихся 
на этом раоотоянии. Расчет цены деления сетчатого окулярмякро-

мет®а: Число делений объектмикрометра
Цена I  деления» — ----  ------------ --- — —« * ^

Число делений окулярмикрометра

3 .2 . Цену деления сетчатого объектмикрометра установить
.сетчатого.

независимо от паспортных данных микроскопаШШ^оЗъектм-жрометрн.
3 .3 . После установления цены деления объектмикрометр уби­

рают о предметного столика микроскопа.
3 .4 . Предметные и покровные стекла Тщательно вымыть и вк- 

оушить.
4 . Проведение анализа.

4 .1 . Чистой сухой пипеткой из середины склянки набирают 
несколько миллиметров исследуемой воды. Пипетку вынимают, и ее 
внешнюю сторону’’тщательно в; тирают фильтровальной бумагой. За-
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тем некоторое количество воды из пипетки спускают.

4 .2 .  На предметное стекло нанести кашш исследуемой воды 

из пипетки. Каплю осторожно накрывают покровным стеклом.

4 ,8 .  Предметное стекло о каплей воды помещают* на предмет­

ный -столик микроскопа.

4 ,4 .  Определение размеров отдельных ч астш  производят б  

интервалах /см. т.абл,/-^ путем отсчета числа делений сетчато­

го окуляршкрометоа, в которые укладывается частица твердых 

взвешенных веществ и нефти. Затем число делений умножается на 

цену деления шкалы при данном увеличении.

4 .о .  Одновременно производят подсчет числа частиц различ­

ных размеров в указанных интервалах в  поле зрения микроскопа.

4 .6 .  Для облегчения подсчета числа частиц различных раз­

меров следует применять дискретные устройства, например, типа 

"Элтинор1* /производство ГДР/, так как они позволяют исследовать 

весь  объем капли. В случае применения дискретного устройства 

следует руководствоваться заводской инструкцией по его эксплу­

атации.

4 .7 .  Определение размера частиц производить в 5 -10  каплях*

5 .  Обработка результатов*

Результат подсчета частиц под микроскопом представляю в  

виде таблицы, содержащей относительное число частиц различных 

размеров в  процентах / п /  к  общему числу частиц П % !*

п = . 1 0 0 % ,
А/Где Л/У- число частиц одного размера зш* пришлого интервала 

размера, шт.

^  Интервал измеряемых частил механических примесей и нефти 
может быть принят иным в  зависимости от размеров поровых 
каналов конкретного нефтяного коллектора.
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I I
Интервал размеров и з- ! Количество частил \ Относительное чис~
меряемых частиц, мкм 1 в  измеряемом кн- } ло частиц различ-

! терваледМ» шт. j ных размеров, <\%
-----------------------------------?.— ---------------------1---------------------------------

до I
X -  5 

5 - 1 0  

свыше 10

Всего и  =

6* Пример обраоотки результатов измерений.

Интервал размеров из­
меряемых частиц, мкм

--------------------------------1
I Количество частиц 1 
1 в измеряемом ин- j 
{ тервале, шт. !
! ш  !

Относительное чис­
ло частиц различ­
ных размеров, п у

Твердые взвешенные вещества
ДО I 125 •10,3

1 - 5 100 32,3
5 - 1 0 70 22,6

свыше 10 15 4 ,8

Всего М0 *  з ю

Нефть
до I 130 49Д

1 - 5 75 28,3
5 -  10 20 7,5

свыше 10 40 15,X

Всего Wj>« 265
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ПРШЕЧАЕИЕ, 0 целью получения наиболее достоверных результатов 

измерений размеров частиц ТВВ один раз в  год проводить параллель- 

но измерение их на электронном микроскопе.



Приложение 4

Вода для заводнения нефтяных пластов 
Определение содержания растворенного 
кислорода в поверхностной пресной 
воде

Метод устанавливает определение содержания растворенного 
кислорода в поверхностной пресной и подземной солоноватой (со­
лей до 10000 мг/л) водах, гю Винклеру. Метод основан на окисле­
нии гидрата закиси марганца в щелочной среде в соединения выс­
шей валентности, количественно связывающем растворенный в воде 
кислород. При подкислении в присутствии иодида образующиеся 
двухвалентные соединения марганца окисляют эквивалентное (свя­
занному кислороду) количество йода. Выделившийся йод опреде­
ляют титрованием тиосульфатом.

При тщательной работе ошиока не превышает 0 ,3 $ . 
Чувствительность метода -  0 ,0 5  мг/л.

I .  Отбор пробы

1 .1 .  Объем пробы воды но должен быть менее 250 мл.
1 .2 .  Пробы вода отбирают в склянки с притертой пробкой 

вместимостью 250 мл. Торцевую часть пробки, входящую внутрь 
склянки, срезают под углом 3 0 -4 5 ° . Такие склянки называют "кис­
лородные склянки".

1 .3 .  Склянки калибруют путем взвешивания при 20* С чистой 
пустой склянки с пробкой и той же склянки, заполненной дистил­
лированной водой без пузырьков воздуха. Объем склянки вычисля­
ют с точностью до ОД мл.

1 .4 .  Перед отбором проб склянки ополаскивают 3 раза водой, 
отбираемой на анализ, измеряют и записывают температуру воды. 
Пробы отбирают без доступа воздуха при помощи резиновой трубки, 
опущенной до дна так , чтобы через край перелилось 2--3 объема. 
При переливе вода через край резиновую трубку медленно выянмаот 
аз «чияяхя.
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1 .5 ,  При содержании в воде механических примесей более
10 мг/л пробы отбирают в стеклянную или полиэтиленовую емкость 
вместитлостью 1000 мл.

1 .5 .1 .  Емкость ополаскивают 3 раза водей, отбираемой на 
анализ, измеряют и записывают температуру. Пробы отбирают без 
доступа воздуха при помощи резиновой трубки, опущенной до дна, 
так, чтобы через край перелилось 2 -3  объема. При переливе воды 
резиновую трубку медленно вынимают-из емкости.

1 .5 .2 .  Производят осаздение механических примесей добав­
лением 10 мл 10# раствора алюмокалиевых квасцов и 2 мл концент­
рированного раствора аммиака.

1 .5 .3 .  Если механически© примеси способствуют развитию 
микроорганизмов, сразу после отбора пробы добавляют 10 мл раст­
вора сульфаминовой кислоты и хлорида ртути, и после этого 
проводят их осаждение.

1 .5 .4 .  После отстаивания осадка пробу переводят в кислород­
ную склянку в соответствии с п. 1 .4 .

1 .6 .  После отбора пробы (не закрывая склянку пробкой) 
осторожно вводят в нее пипеткой I  мл раствора хлористого мар­
ганца и I  мл щелочного раотвора йодистого калия. Пипетку каждый 
раз погружают до половины склянки и выливания раствора подни­
мают её вверх.

Примечание. При общей жесткости анализируемой воды более 
7 мг-экв/л к пробе воды добавляют 3 мл раст­
вора хлористого марганца и 3 мл щелочного 
раотвора йодистого калия.

1 .7 .  После введения реактивов закрывают склянку пробкой, 
следя за тем, чтобы а склянке не осталось пузырька воздуха. 
Содержимое склянки тщательно перемешивают многократным резким 
перевертыванием.

1 .8 ,  Пробу воды о проведенным фиксированием растворенного 
кислорода переводят в лабораторию для титрования. Время между 
фиксированием пробы и её титрованием не должно быть оолъше
I  суток.
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2 . Аппаратура, материалы, реактивы

Стеклянные или полиэтиленовые емкости вместимоотью 1000 мл
Кислородные склянки вместимостью 250 мл
Бюкс
Эксикатор 
Шкаф сучильный
Посуда мерная лабораторная, стеклянная вместимоотью: 
пипетки 1 ,1 ,5  и 10 мл о делениями 0 ,1 -0 ,0 1  мл; 
пипетки с оттянутым носиком 5 мл с делениями 0 ,01  мл; 
бюретки 15 и 25 мл с делениями 0,01 мл; 
мерные колбы 250,500 и 1000 мл; 
цилиндры 50 мл.
Колбы конические вместимостью 150 ,250 ,300  и 500 мл 
Трубка релиновая диаметром 5 и 10 мм 
Аммиак 
Азид натрия
Амиловый спирт (или ксилол или хлороформ)
Квасцы алюмокалиевые
Калий йодистый (или натрий йодистый)
Калий роданистый 
Калий двухромовокислый 
Крахмал рисовый (или пшеничный)
Калия фторид
Марганец хлористый (или марганец сернокислый)
Мочевина
Натр едикий
Натрий углекислый
Натрий хлорковатиоздкнолый
Натрий сернокиолый
Ртути хлорид
Ртути иодид
Гипохлорит натрия
Сульфамияовая кислота
Серная хнолота
Соляная кислота
Тиосульфат (натрий осриоватяотокиолый)
Дистиллированная вода 
В и д н отиллированная вода
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Все реактивы, используемые в анализе, до гжны быть квали­
фикации чистые для анализа (ч.д.а.).

3. Подготовка к анализу

3.1. Приготовление 10# раствора алюмокалиевых квасцов
( К At iZHz/O У 25 г алюмокалиевых квасцов растворить
в 250 мл дистиллированной воды.

3.2. Приготовление смешанного раствора сульфаминовой кис­
лоты (t\'Hs,SQjH ) и хлорида ртути ( ). 32 г сульфами-
HOBOti кислоты растворить в 450 мл бидисткллировгшной воды;.
54 г хлорида ртути растворить при нагревании в 450 мл бидистил- 
лирсванной воды; оба раствора смешивают, и общий объем доводят 
бидистиллированной водой до 1000 мл.

3.3. Приготовление раствора хлористого марганца
210 г хлористого марганца растворяют в дистиллированной воде и 
доводят до 500 мл. Если раствор мутный, фильтруют. Можно приме­
нять сернокислый марганец (AJbSQy * 'ЧЦ$0) в количестве 240 г 
или Z H J) в количество 200 г,

3.3.1. Проверка на чистоту (на содержание в ном трехвалент­
ного железа) хлористого марганца. К 100 мл дистиллированной вода 
добавить I мл приготовленного раствора хлористого марганца,
0,2 г сухого йодистого калия, 5 мл раствора соляной кислоты 
(2:1) и I мл раствора крахмала, перемешать и оотавить в покое 
на 10 мин. Отсутствие синей окраски указывает на чистоту приго­
товленного раствора.

В случае появления синей окраски на каждые 100 мл приго­
товленного раствора хлористого марганца-добавить 0,5-1 г сухо­
го углекислого натрия ( Л ^ О Д ) ,  перемешать и оставить в покое 
на 24 часа. Выпавший осадок отфильтровать.

3.4. Приготовление щелочного раствора йодистого-калия
( !\JtNa,QH ). 75 г йодистого калия ( / \J  ) растзоряют в
50 мл дистиллированной воды; 250 г едкого натра ( NttO H ) 
растворяют в 150-200 мл дистиллированной воды, оба раствора . 
смешивают и общий объем доводят дистиллированной водой до 500 мл* 
Можно применять едкое кали ( КОН ) в количестве 350 г и йодис­
тый натрий ( Nctf'ZHtQ) в количество 58 г.
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Приготовленный щелочной раотьор йодистого калия проверить 
На чистоту- К 100 мл дистиллированной воды добавить 10 мл раст­
вора (1 :4 )  серной кислоты» 2 мл приготовленного щелочного раст­
вора калия, йодистого, перемешать и добавить 5 мл раствора крах­
мала., Отсутствие синей окраски указывает на чистоту приготов­
ленного раствора.

3 .5 .  Приготовление раствора 2 :1  соляной кислоты (Н 0&  )*
2 объема соляной кислоты (плотность 1 ,1 9  ^/куб.см) смешивают с 
I  объемом дистиллированной воды. Приготовленный раствор соляной 
кислоты проверить на наличие свободного хлора. Б коническую кол­
бу вместимостью 150 мл наливают 50 мл дистиллированной воды, 
вводят I  мл раствора крахмала, I  г  сухого йодистого калия, 10 ш  
приготовленного раствора соляной кислоты, перемешивают и остав­
ляют в покое на 10 мин* Отсутствие окраски содержимого колбы 
для слабая голубоватая окраска указывают на чиототу приготовлен­
ного раствора.

Зх 6 , Приготовление 0 ,0 2  Н раствора тиосульфата (Nd^OySHJ))
5 г  тиосульфата растворяют в I  л кипяченой дистиллированной во­
ды, Для лучшей сохранности в раотвор добавить 10 мл амилового 
спирта или 2 мл ксилола или хлороформа. Раствор хранить в тем­
ной склянке, соединенной с бюреткой. Раствор употребить для 
работы через 10 дней после его приготовления.' Роли из раствора 
не выпадает заметный осадок, он пригоден для работы в течение 
I  года.

3 .6 ,1 ,  Приготовление 0 ,0 2  Н раствора двухромокислого 
калия ( Товарный двухромовокислый калий триада пэре-
кристаллизовывают, сушат до постоянного веса в сушильном шкафу 
при температуре 180-200  0 и хранят в эксикаторе в бюксо. Для 
приготовления Ог02 II раствора отвешивают 0 ,9807  г  приготовлен­
ного реактива, растворяют в 600 мл дистиллированной воды в мерной 
колбе вместимостью 1000 мл ж содержимое доводят дистиллирован­
ной водой до метки.

3*6.2. Определение нормальности приготовленного раствора 
тиосульфата* В коническую колбу вместимостью 250 мл приливают 
S5 мд дистиллированной веда, всыпают I г сухого йодистого калия. 
щ ж  помощи пипетки точно отмеривают 15 ж  0,02 Н раствора двух- 
$(№$Ж№й№го калия, 10 мл раотюра (2:1) соляной кислота к пе­
ремешивают 5 Тот-час же после растворения йодистого калия содер­
жимое колба ткадда зри лапрерывиокг 'аврмдшивашш приготовишь
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раствором тиосульфата* При наступлении олабожелтой окраски в 
колбу добавить 1мл. раствора крахмала, 100 мл* дистиллирован­
ной воды и титрование продолжить до перехода окраски от синей 
в слегка зеленоватую (цвет трехвалентного хрома)* Определение 
повторяют и, если расхождение не превышает 0>05 мд, берут в 
качестве конечного результата среднее арифметическое значение.

Нормальность раствора тиосульфата ( Ма ) вычисляют по 
формуле: A /-A /.J&

/yi  пзи IV
где: нормальность раствора двухромовокислого калия;

f t  -  количество раствора тиосульфата .пошедшего на 
титрование, мд;

СЬ -  количество раствора двухромовокислого калия, взя­
того для определения нормальности, мд.

Вычисление нормальности производят до пятого знака после 
запятой.

3 .7 .  Приготовление раствора крахмала: ОД г  рисового или 
пшеничного крахмала перемешивают на холоде о 20 мл дистиллиро­
ванной воды в конической колбе вместимостью 50 мд и нагревают 
до кипения. Такой раствор крахмала пригоден только в течение 
одного дня. Приготовление устойчивого раствора крахмала: 1г 
крахмала и 0 ,01  г  йодистой ртути ) растирают в ступке
о небольшим количеством дистиллированной воды, и полученную 
суспензию медленно вливают в 200мя кипящей дистиллированной 
воды. Кипячение продолжают до осветления раствора. Хороший 
крахмал при титровании раствором тиосульфата дает резкий пере­
ход окраски от синей к бесцветной без промежуточных фиолетовых 
тонов. Раствор хранят в закрытой склянке,

3 .3 .  Йодистый калий ( K J ) .  Применяют в сухом виде. Хра­
нить в темной склянке, обернутой в черную бумагу, в темноте.

Проверка йодистого калия на чистоту. 1г йодистого калия 
растворяют е 50 мл« дистиллированной воды в конической колбэ 
вместимостью 250 мл, добавляют 10 мл раствора 2 :1  соляной кис­
лоты и I  мя раствора крахмала. После растворения йодистого ка­
лия добавляют още 100 мл дистиллированной воды, предварительно 
прокипяченной и остуженной. Содержимое колбы перемешивают и ос­
тавляют в покое на 5 мин. Отсутствие голубой окраски указывает 
на чистоту реактива йодистого калия.



35

3 .9 , Приготовление 0 ,0 2  Н раствора иода ( Зя, ) в насыщен­
ном растворе хлористого натрия ( NaCt ) .

0 ,02  Н раствора иода ( ) готовят из фиксанала 0.0IH
раствора иода. Содержимое ампулы фикоанала переносят в мерную 
колбу вместимостью 500 мл. Ампулу промывают насыщенным раство­
ром хлористого натрия, доливают этим раствором колбу до метки 
и хорошо перемешивают. Раствор хранят в склянке темного стекла.

Приготовление насыщенного раствора хлористого натрия 
( ) ,  К 100 мл дистиллированной воды добавляют хлористый
натрий до тех пор, пока он не перестанет растворяться. Наиболь­
шая растворимость хлористого натрия в воде 26,4%.

ЗЛО. Приготовление раствора 1 :4  серной кислоты (H % S 0 h)
1 объом серной кислоты (плотность 1 ,83  г/куб.см) смешивают о 
4 объемами дистиллированной воды,

З Л 1 , Приготовление смешанного раотвора хлорноватистохио- 
лого натрия ( A/а (уЬО ) и сернокислого натрия ( N a t s ' fa  
50 г  сернокислого натрия растворяют в 200 мл бвдиотиллирован- 
ной воды; 3 г хдорноватистокислого натрия растворяют в 100 мл 
бидиотиллированной воды. 30 мл раствора хлорноватиотокислого 
натрия и 200 мл раотвора сернокислого натрия смешивают и хранят 
в темной склянке. I мл смешанного раствора соответствует 8 -10  
мл 0,01 Н раотвора тиосульфата. Концентрация активного хлора 
в сметанном растворо убывает медленно, но периодически следует 
добавлять каплю концентрированного раствора хлорноватистохио- 
л ого натрия.

З Л 2 . Приготовление раствора роданистого калия ( K C N S  ) .
2 г роданистого калия растворяют в 200 мл раствора ооркокиоло- 
го натрия. Приготовление 25%-пого раствора сернокислого натрия 
(Na»S0rfOf/»O)  : 50 г сернокиолого натрия растворяют в 200 
мл бидпетиллированной воды.

3.13. Приготовление раствора азида натрия ( N&Ni ) .
0,5 1’ аэпда натрия растворяют в небольшом количестве бвдвстйл- 
лмроваиной вода в мерной колбе вместимостью 100 мл и аодорю*- 
мое доводят до метки.

3.14, Приготовление 40$ раотвора оульфаминовой киолотй 
( N H ^SO gH  ) или 40$ раотвора мочевины (СО ( N4%)%  ) .
40 х’ сульфеминовой кислоты или мочевины растворяют в небольшом:



36

количество бадистиллированной воды в мерной колбе вместимостью 
100 мл, и содержимое доводят дс^метки.

3 .1 5 .  Приготовление раствора фторида калия к '2Н & 0  ) .  
40 г  фторида калия растворяют в небольшом количестве бидистил- 
лированкой воды в мереной колбе вместимостью 100 мл, и содержи-* 
мое доводят до мотки.

4 . Проведение анализа

4 .1 .  В кислородную склянку о фиксированным растворенным 
киолородом приливают 5 мл раствора (2 :1 )  соляной кислоты (жид­
кость над осадком в склянке должна быть прозрачной).

Сливание прозрачной жидкости через край не имеет значения 
для определения. Склянка закрывается пробкой, содержимое тща­
тельно взбалтывается и оставляется на 5 млн.

4 .2 .  Осадок манганитов, выпавший в щелочной среде, раство­
ряется, . окисляет йодистые соединения, и жидкость окрашивается
в желтый цвет от выделившегося иода. Пробу переливают в  кони­
ческую колбу вместимостью 250-300  мл и титруют 0 ,0 2  Н раствором 
тиосульфата.

4 .3 .  Титрование ведут (при непрерывном перемешивании со­
держимого кодбы) до окрашивания жидкости в слабожэлтый ц в е т .

4 .4 .  Прибавляют около I  мл свежеприготовленного раствора 
крахмала и продолжают по каплям титровать до исчезновения си­
ней окраски. Окраска должна исчезать от одной последней капли 
раствора тиосульфата,

4 .5 .  Небольшим количеством оттитрованной жидкости ополас­
кивают кислородную склянку и выливают в колбу для титрования. 
Окончательно дотитровывают несколькими каплями тиосульфата.

4 .6 .  Иногда после окончания титрования синяя окраска рас­
твора вновь появляется через некоторое время. Это может проис­
ходить в случае присутствия в воде ничтожных количеств нитра­
тов, попавших в пробу из воздуха лаборатории.

5 . Обработка результатов

Содержание в воде растворенного кислорода (X ), мг/л, вычис­
ляют по формула (округляют до С ,01 мг/л).



V - 2 .
гд е: 3 -  эквивалент кислорода;

П -  количество раствора тиосульфата, пошедшее на тит­
рование пробы мл;

/V -  нормальность раствора тиосульфата;
) /  -  вместимость кислородной склянки, мл;
2 -  объем растворов реактивов, введенных в кислородную 

склянку при фиксировании растворенного кислорода, мл.

С. Проведение анализа с учетом мешающих факторов

6 .1 .  Бода богата органическими веществами (экиоляемость 
более 15 мг/л). Вводят поправку на их кодопетрэблегагэ.

6 .1  Л .  .Анализируемую воду отбирают в две одинаковых кис-* 
дородных склянки ( на н и "б ") и пипетками с .длинными носикаш 
вносят в обе по 3 -5  мл 0 ,0 2  Н раствора иода в насыщенном рас­
творе хлористого натрия. Склянки закрывают пробками и перемени 
вагот многократным резким перевертыванием, и оставляют в  покоэ 
на 5 минут,

6 Л , 2 , Для фиксирования раотворонного кислорода в обе 
склянки внооят по I  мл щелочного раствора йодистого калия. Затем 
г  склянку "б " вводят I  мл раствора хлористого марганца, а в 
склянку "а * -  I  мл дистиллированной вода. Склянки закрывают 
пробками и перемешивают.

6 Л .З .  Пооло оседания ооадка в обе склянки добавляют по 
5 ш  раствора 2 :1  соляной кислоты (жидкость над осадком в склян­
ках должна быть прозрачной). Склянки закрывают пробками и со­
держимое тщательно взбалтывают.

6 Л . 4., Поел© полного растворения осадка пробы переливают 
а хсшсчесние колбы вместимостью 250-300 мд и нитруют 0 ,0 2  Ш 
раствором тиосульфата.

8 . I . S .  Содержание в воде растворенного кислорода (X ), мг/Д 
вычисляют по формуле;

У  _  H ' N ' f b f  -  f r e u b fO O Q

( V - Z ) - 2  '
гд е ; ¥4;N u V  -  по щйдидущвму;
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количество раствора тиосульфат, пошедшего ка 
титрование содержимого склянки "б*» мл ;

/1% -  то же, склянки *а и, мл ;
J  -  объем раствора иода, вносенного в склянки в 

начале определения, мл ;
Z  -  объем растворов реактивов, введенных в склянки 

при фиксировании растворенного кислорода, мл.

8 .2 .  Вода содержит восстановители.
Определение кислорода проводят по методу Росса.
6 .2 .1 .  Пооле отбора пробы анализируемой вода в кислородна 

склянку добавляют 0,5 мл раствора (1 :4 )  серной кислоты и 0,5 мл 
смешанного раствора хлорноватистокислого натрия и сернокислого 
натрия. Склянку закрывают пробкой, взбалтывают и на 30 мын 
оставляют в темном месте,

6 .2 .2 .  Для устранения избытка зслорноватиотокислого н а т р и я  
добавляют I  мл раствора роданистого калия, взбалтывают, и ос­
тавляют в покое на 10 минут.

6 .2 .3 .  Фиксирование растворенного кислорода проводят в 
соответствии о п. 1 .6 .

6 .2 .4 .  Анализ выполняют согласно п .п . 4 .1 - 4 .5 .
6 .2 .5 .  Содержание в воде растворенного кислорода (X ). 

мг/л, вычисляют по формуле:
*  -  8  - п , * N  • 1 0 0 0
*  -  t f t j f  '

гд е : 6,1*, N  k V  -  до предыдущему;
4 -  объем раотворов реактивов, введенных в кислородную 

оклянку для удаления восстановителей и фтенроваюш 
растворенного киолорода, мл.

6 .3 .  Бода содержит азот нитритов в хондонтрадай CsGB 
мг/л. Влияние его устраняют добавлением азида натрии

6 .3 .1 с  Перед раотворопиом осадка в кислоте в кислородную 
оклянку виооят несколько капель 5% раствора азвда катрия, В 
случае отсутствия последнего добавить 40# раствор суяьфямик©*' 
вой кислоты или мочевины*

6.3.2. Анализ выполняют в соответствия ?. п.п, 4.1-4.5. 
обработка результатов производится согласно разделу л,
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6 *4 . Вода содержит трехвалеитное же^озо в концентрации 
более I  мг/л* Влияние его устраняют добавлением фторида калия.

6 .4 * 1 . Перед растворенном осадка в кислоте в кислородную 
склянку добавляют I  мд 40% раствора фторида калия.

6 .4 .2 *  Анализ выполняют в соответствии о п .п , 4 .1 -4 .5 .  
Титрование пробы тиосульфатом ведут быстро.

6 .4 .3 *  Содержание в воде растворенного кислорода (X ), 
Ш'/л> вычисляют по формуле:

„ S - n - N - j O O C  
X  " V - 3

где: tb , N  •* У  -  по предыдущему:
«3~ объем растворов, введенных в кислородную оклянку 

для удаления влияния трехвалентного желоза и фикои- 
рования раотвореиного киолорода, мл.
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Приложение 5

Вода для заводнения нефтяных пластов.
Определение содержания твердых взве­
шенных веществ в подтоварной воде.

Метод устанавливает определение твердых взвешенных веществ 
в подтоварной и промысловой срочной водах, содержащих нефть* и 
основан на фильтрации пробы воды, обработанной растворителом, че­
рез бумажный фильтр о последующей промывкой фильтра растворителем.

I .  Отбор пробы

1 .1 . Объем пробы воды не должен быть менее 500 мл.
1 .2 . При содержании твердых взвешенных веществ в воде меньше 

10 мг/л, объем пробы воды не должен быть менее 19Э0 мл.
1 .3 . Пробы воды отбирают в стеклянные или полиэтиленовые 

кости соответствующей вместимости, хорошо вымытые и ополоснутое 
порцией отбираемой на анализ воды.

1 .4 .  Пробу воды отбирают без доступа воздуха при помощи ре­
зиновой трубки, опущенной до дна емкости.

1 .5 . Емкости при отборе проб воды заполняют под пробку.
1 .6 . Пробы воды, предназначенные для определения твердых взве­

шенных веществ, не консервируют. Анализу подвергают весь ооъом и]к> 
бы* Определение производят не позднее 3 -5  часов после отбора пробы

2 . Аппаратура, материалы, реактивы

Стеклянные или полиэтиленовые емкости вместимостью 500 &
1000 мл.
Посуда мерная лабораторная стеклянная вместимостью; колок 
100 и 1000 мл, колбы мерные 100 мл, цилиндры I0Q ж 500 мл* 
Химические воронки*
Промывалка вместимостью 500 мл.
Бюкоы.
Пинцет.
Фильтры бумажные "белая лента*.
Трубка резиновая диаметром 8 мм.
Шкаф сушильный с регулятором температуры*
Серебро азотнокислое.
Ацетон*- 
• д.
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Хлороформ*
Спирт этиловый*
Вода дистиллированная.
Все реактивы, используемые в анализе, должны быть квалифика­

ции чистые для анализа / ч .д .а ./ ,

3* Подготовка к анализу*

3 .1 *  Фильтр бумажный "белая лента1* помещают в бюко и сушат 
в  течение около I  чаоа в оушильном шкафу при температуре Ю0°С до 
постоянной массы, взвешивают на аналитических весах с точностью 
до I  мг и сохраняют в эксикаторе*

3*2* Приготовление раствора азотнокислого серебра: 1 .7  г  
азотнокислого серебра растворяют в 100 мл дистиллированной воды.

3 .3 .  Приготовление спирто-бензольной смеои: бензол и спирт 
этиловый смешивают в соотношении 1 :1 *

4 . Проведение анализа

4 Л * Пробу воды взбалтывают и переносят в делительную ворон­
ку соответствующей вместимости.

4 ,2 .  Твердые взвешенные вещества оставшиеся на пробке и стен­
ках емкости смывают хлороформом, и дистюишровояной водой в ту же 
делительную воронку.

4*3* Содержимое делительной воронки тщательно перемешивают 
и после отстаивания в течение 2-3 мин экстракт фильтруют через 
бумажный фильтр, подготовленный в соответствии с я . З Л . , без сли­
ва промежуточного слоя /с целью удержания твердых взвешшшх ве­
ществ в делительной воронке/.

4 .4 *  Экстракцию нефти повторяют несколько раз, до получения 
бесцветного экстракта, добавляя по 20-25 мл хлороформа.

4 *5 . После окончания экстракции и фильтрования экстракта на 
на этот же бумажный фильтр порциями 20-25 мл сливают из делитель­
ной ворошит промежуточный слой /смесь твердых взвешенных веществ, 
хлороформе и воды/ с небольшим объемом воды*

4 ,6* После фйлътрашш промежуточного слоя бумажный фильто 
для ускорения фильтрации воды смачивают 10-15 т  ацетона и фи.чь- 
тр/ют весь объем воды, находящийся в делительной воронке*

4 ,7 *  Фильтр с осадком, не вынимая из воронки* подсушивают 
до воэдушно-оухего состояния в сушильном шкафу той температуре 
ГЮ-60°С.
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4 ,8 ,  Фильтр ж осадок на нем отмываю# спирте-бензольной о т *  
сью от следов нефти /до бесцветного экстракта/ и дистиллированной 
водой от солей до отрицательной реакции на хлор-ион /реакция с 
азотнокислым серебром/.

4 *9 , Фильтр с осадком сушат на воздухе до воздушно-сухого 
соотоягсня и переносят в бюко, в котором производили взвешжвоше 
этого бумажного фильтра*

4*10* Фильтр с осадком в бюкее сушат в сушильном шкафу при 
температуре М 5-П 0°С  до достоянной массы и взвеюиватч

5* Обработка результатов

Содержание твердых взвешенных в е т ств в подтоварной ж промыс­
ловой сточной воде / X /,мг/л, вычисляют по формуле

х  «С п сы гЛ Ш Ш
V

где УЛ) -  масса бюкса о фильтром и осадком, мг;

*тпг -  масса бюкса о фильтром без осадка; мг;

1У -  объем пробы воды, мл.
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Приложение 6

ОПРЕДЕЛЕНИЕ РАСТВОРЕННОГО КИСЛОРОДА В ЕЕФТШГтЮЛОВЫХ 
СТОЧНЫХ ВОДАХ

Содержание растворенного кислорода в промысловых сточных 
водах является важнейшей характеристикой агрессивной коррозион­
ной среды и дает возможность не только прогнозировать скорость 
разрушения металлического оборудования, но и во многих случаях 
предрешить применение эффективных мер по снижению коррозии.

I ,  Определение растворенного кислорода 
в водах, содержащих значительное ко­
личество соединений двухвалентного 
железа (девонские воды )*'

I . I .  Приведенные в литературе многочисленные методы анализа 
содержания кислорода в электролитах с устранением мешашего вли­
яния солей займового железа не приемлемы для сточных в^д девон­
ских месторождений. Это объясняется рядом причин: необходимостью 
введения значительного количества различных реактивов, вместо с 
которыми вносится добавочное количество раотвореиного кислорода, 
образованием окрашенных соединений, затрудняющих фиксирование 
эквивалентной точки и т .п , Бое ото приводит к весьма существен­
ным ошибкам, особенно при анализе высокомвщералиэованных промыс­
ловых вод, где растворимость кислорода невысока (1 -2  мг/'л).

Основным источником трудностей здесь является присутствие 
в девонских водах солей двухвалентного железа. Эта ооооошюсть 
и положена в основу разработанного лабораторией коррозии ГШИСПТ 
Нефть колориметрического метода определения кислорода, который 
предусматривает использование в качестве реагента Г е / С п Ь  
образующегося при добавления к анализируемой воде щелочи (3)-.

Применение.- этого метода на промыслах Башкирии дало возмож­
ность экспериментально доказать, что основной причиной у го д а © - 
ню? агрессивности девонских сточных вод является попадание в

1) Методика ВНИИ СИТнефть, утверждена Маннефтедремом в 
1976 году,

2) При коодн товш к двухвалентного железа более 20 мг/л.
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них кислорода.
1 .2 .  Принцип метода.
Иокы h e * *  , содержащегося в девонских водах, образуют 

в щелочной среде гидратное соединение FefO H )^ , взаимодей­
ствующее с растворенным кислородом:

ц Fi№ )t + O i + ^ i O  — - ч i V O H b

р & **
Количество образовавшегося г ь  эквивалентно концентрации 
кислорода в исследуемой воде определяют колориметрическим 
методом.

1 .3 .  Необходимые реактивы.
-  гидрат окиси натрия -  405? раствор;
-  фосфорная кислота -  25# раотвор;
-  калий роданистый или

аммоний роданистый -  10# раствор;
-  соляная кислота, разбавленная 1 : 1 ;
-  перекись водорода . -  30# раствор;
-  соль Мора, х.ч. [ (МНл)а 50ч' ’ F&SD*t]' 6НstO.

1. 4 . Х о д  а н а л и з а .
Для отбора пробы используют специальный сосуд, емкостью 

125-130 мл, снабженный припаянным к его внутренней стенке стек - 
лянным биксом. В этот бюкс предварительно пипеткой наливают 
около 2 мл раствора N&0H и закрывают его стеклянным шари­
ком с помощью пинцета таким образом, чтобы в биксе не остава­
лось пузырька воздуха. Затем в этот сосуд отбирают исследуемую 
воду через пробоотберный шланг, спуская его на дао сосуда и 
вытесняя несколько объемов воды, После этого, не перекрывая 
тока вода, поднимают шланг л закрывают сосуд пробкой, следя 
за том, чтобы в пробу не попал пузырек воздуха. Одновременно 
в другой сосуд отбирают "холостую" пробу без д о б а в ь  щелочи. 
Поело отбора пробы сосуд о исследуемой водой переворачивают, и 
несколько раз встряхивают до образования равномерной взвеси 
гидратов. При отсутствий специального сооуда пробу можно отби­
рать в обычную тарированную колбу с притертой пробкой, и после
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заполнения её исследуемой водой щелочь приливать пипеткой. 
Однако при этом результаты могут быть несколько завышенными 
за  очет попадания воздуха при дозировании щелочи.

Пробу оставляют в покое на 5-10  минут для отстаивания 
осадка гидратов, после чего вносят 3 мл фосфорной кислоты, 
перемешивают содержимое и отстаивают 5-10  минут.

1.5# Колориметрирование.
Из кислородной колбы отбирают пипеткой 5 -10  ш  пробы, 

переносят в мерную колбу на 100 мл, приливают туда же 5 мл НС£, 
50 мл дистиллированной воды, 10 мл K C N S  , доводят объем до 
метки, тщательно перемешивают и фотометрируют на ФЭК-М (или 
ФЭК-56) с синим светофильтром. В качестве "фона” используют 
"холостую пробу", подготовленную аналогичным образом,

В зависимости от предполагаемого содоржания О ь  опре­
деление проводят в кюветах 20 мм (при содержании более I  мг/л) 
и 50 т  (при содержанки менее I  мг/л).

Концентрацию Рел+ в пробе, соответствующую найденному 
значению оптической плотности, находят по калибровочной кривой, 
построенной по стандартному раотвору соли Мора.

Содержание кислорода ц анализируемой пробе рассчитывают 
по следующей формуле:

где:

где:

&  -

V  -

1 4 ,3  -  

К -

cl * / 4*3 мг/л ?

содержание Ре  в мг, найденное по калибро­
вочной кривой:
объем пробы, взятой для колориметрироваиия* м л; 
коэффициент пересчета Fe на Од на I  д 
пробы,
поправочный коэффициент, равный:

С '_

Vi
С  -  объем реактивов, влитых в  кислородную склянку, 

мл;
Vj -  объем кислородной колбн, мл.



1 .6 *  Построение калибровочной кривой.

Приготовление стандартного раствора.
Навеску соли Мора -  0 ,7 0 2 1 6  г  растворяют в дистиллиро­

ванной воде в мерной колбе, подкисляют, приливая несколько 
капель концентрированной H z S Q h , и доводят объем до I  л .
I  мл этого раствора содержит 0 ,1  мг F t 2̂  раствор "А ",
100 мл раствора "А" переносят в мерную колбу  объемом  I  л , до­
водят до метки дистиллированной водой и перемешивают. I  мл 
этого раствора содержит 0 ,0 1  мг Fe * -  раствор "В " .

Для анализа вод, содержащих более I  мг/л кислорода, кали­
бровочную кривую строят по стандартному раствору "А ".

Для этого в ряд мерных колб на 100 мл приливают 1 -1 0  мл 
раствора "А” с интервалом I  мл. Затем в каждую колбу в строгой 
последовательности приливают: 5 мл НС& ( 1 :1 ) ,  50 мл дистилли­
рованной воды» Ю т  K C N S  и 3 капли НгОь , перемешивают, 
доводят до метки дистиллированной водой и скова перемешивают. 
Выдерживают 2 -3  минуты, предохраняя от прямого солнечного света 
и фотометрируют. В качестве "фона" используют те же реактивы 
кроме стандартного раствора. Для проб с низким содержанием 
растворенного кислорода калибровочную кривую строят по стан­
дартному раствору "В " .

Примечание. В водах, содержащих высокие количества кис­
лорода (более 2 м г/ л), определение можно 
заканчивать объемным методом (комплексомет­
рическим, иодометрическим).

2 . Определение растворегщого кислорода 
в водах, содержащих сернистые соеди­
нения (угленосные воды).

В средах, содержащих сульфиды и другие сернистые соеди­
нения, определению концентрации растворенного кислорода обыч­
ным методами мешают вещества, реагируадие с иодом. Анализ
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различных вариантов определения O z  в присутствии таких 
вещ еств показал , что для этой цели предпочтение можно отдать 
только двум методам: с предварительной добавкой иода и с пред­
варительным окислением мешающих вещ еств гипохлоритом.

Оба метода были отработаны в лаборатории коррозии 
ВНШСПТнефть применительно к нефтепромысловым сточным водам.

Первый из них рекомендуется для во д , содержащих не более 
20 мг/л мешающих соединений. Второй -  для более высоких кон­
центраций.

2 . 1 .  Метод q предварительной добавкой иода.

2 .1  Л .  Принцип метода
Вещ ества, реагирующие с иодом, связы ваю тся предваритель­

ной добавкой в пробу и звооткого коли чества иода; содержание 
кислорода, эквивалентное количеству выделившегося иг д а , нахо­
дят по разности в  основной и контрольной пробе.

, 2 . 1 . 2 .  Ход определения.
Предварительно устанавливают количество иода, необходи­

мое для связывания соединений, реагирующих с иодом в  исследу­
емой сточной во д е, Для это го  в  кислородную склянку объемом 
150  мл отбирают пробу воды, вносят пипеткой определенное коли­
ч ество  титрованного раствора йода, закрывают пробкой, выдер­
живают 3 -5  минут, подкисляют I  мл и титруют тиосульфа­
том. Иод должен быть в  избытке.

Затем в 2 кислородные склянки, желательно одинакового 
объема, отбирают исследуемую вод у , соблюдая правила отбора 
пробы для определения 0 2 , В обе склянки вносят пипеткой, по­
гружая её почти до д н а, необходимое количество раствора иода, 
затем  в  одну склянку вносят I  мл р аствор а Mtl £ 0 ц  и I  мл 
щелочного раствора иодвда калия ("р аб о ч ая " ск л я н к а). Б другую 
ск л я н к у ,” холостую ", вносят только I  мл щелочного раствора 
иодида калия. После чего  обе склянки закрывают без пузырька
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воздуха, тщательно перемешивают содержимое и оставляют до 
отстаивания осадка гидратов (в  колбе, куда был добавлен
раствор М а 5 0 ч  ) ,  Затем приливают в обе склянки 2 мл Нг$0ч 
/ г  г* г(если в воде присутствуют соединения ге  или ге  ,
подкислить следует Н зРС Ч  ) ,  осадок при этом растворяется, 
выливают содержимое в коническую колбу и титруют выделившийся 
иод тиосульфатом в присутствии крахмала до обесцвечивания. 
Содержание кислорода в пробе рассчитывают по разности содер­
жания иода в "рабочей" и "холостой" пробах до следующей 
формуле:

* V- Vs
гд е : У  -  объем кислородной склянки;

yt  -  объем раствора тиосульфата, израсходованный 
на титрование иода,, выделившегося в  "рабочей" 
склянке, глл;
объем раствора тиосульфата, израсходованный 
яа титрование иода в "холостой" пробе, мл;

Ул  -  объем реактивов, влитых в кислородную склянцу

Hs P O h , ш ;

К  ~ поправочный коэффициент раствора тиосульфата;
g  -  эквивалентный вес О2 ;

j-j -  нормальность раствора тиооульфата.

Примечание, Если объемысклянок для "холостой" и "рабочей" 
проб не одинаковы,необходимо ввести соответ­
ствующий пересчет.
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2 *2 . Метод о предварительным окислением мешающих 
веществ (сульфида, сульфаты, тиосульфата)

Принцип метода*
Мешающие вещества предварительно окисляются гипохлори­

том натрия, избыток которого связывается роданистым калием> 
В дальнейшем кислород определяется обычным методом Винклера 
( I) .

Необходимые реактивы;
-  раствор соли марганца: 480 г  или 425 г

MtiM' ^раотм аоряю т в I  литре дистиллированной воды.
-Й одид калия (щелочной раствор): КОН -  700 г  или М*СН 

-500 г растворяют в 700 мл дистиллированной воды, дают осадку 
карбонатов отстояться и слязагот в другую колбу. Отдельно в 
небольшом количестве воды растворяют 150 г  КЗ  . Этот ре­
актив не должен давать посинения при подкислении в присут­
ствии крахмала* Затем оба раствора сливают вместе и доводят 
дистиллированной водой до метки.

-  фосфорная кислота НзРОн , удельный вое 1 ,6 8 5 .
-  Серная кислота Hi S O h , удельный вес 1 ,8 4 *
-  Натрий сернокислый N ^ S O > r1 0 H ^ O  -  25$ раствор,
-  Калий или аммоний роданистый f(CN $, NHhC N S -  10$ 

раствор в 25$ растворе натрия сернокислого.
-  Тиосульфат натрия -  0 ,01  Ы раствор.
-  Йод -  ОД В раствор в 20$ растворе JSUC& ♦ Фиксанад 

йода 0 ,1  Н растворяют з  20$ N fiCt и доводят этим раствором 
до I  литра.

-  Гипохлорит натрия -  N &C10- *
Гипохлорит натрия готовят из продажной хлорной извести 

(белильней) следующим образом: 200 г  хлорной извести помещают 
в мерную колбу объемом на X литр, приливают 250 мл 40$ по 
объему раствора углекислого натрия, и затем приливают 125 мл , 
10$ раствора №а ОН , и доливают до метки дистиллирован­
ной водой. Смесь хорошо перемешивают и оставляют в  покое на
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неделю. Затем прозрачный раствор осторожно сифонируют, не взму­
чивал осадка, в склянку из темного стекла.

Раствор сохраняют в темном место. Устанавливают нормаль­
ность или % -  содержание раствора гипохлорита натрия. Для 
этого в коническую колбу на 250 мл приливают 50 мл ОД Н 
раствора HslS O h , прибавляют I  г  и после его раство­
рения вносят отмеренный пипеткой объем раствора гипохлорита 
(1-3 мл). Плотно закрыв колбу, смесь перемешивают и титруют 
выделившийся иод 0,01 Н. раствором тиосульфата в присутствии 
крахмала.

Нормальность раствора гяпрохлорита вычисляют по формуле;.

Х= У-Н ,
где: X -  нормальность раствора гипохлорита;

у -  количество раствора тиосульфата, израсходован­
ного на титрование;

Н -  нормальность раствора тиосульфата.
Крахмал 0*5$.

2 .2 .2 .  Ход анализа.
Предварительное определение необходимых реактивов для
устранения мешающего влияния восстановителей

Как правило, для предварительного окисления достаточно 
I  мл раствора N aCt'D  . Однако рекомендуется проводить 
предварительное определение необходимого количества реагзнтов. 
.Для этого в колбу, заполненную исследуемой водой., прибавляют 
0 ,5  мл Нъ«$0ч и 1 -0 ,5  мл раствора /\1*С£0 * Закрывают
колбу, перемешивают и оставляют в темном месте на несколько 
минут. Затем добавляют около ОД г  к а  и I  мл b U P O 4* , 
забывают колбу пробкой и перемешивают. Выделение иода пока­
зывает, что гипохлорит в избытке.

Если иод не выделяется, прибавляется еще I  мЛ NaCciA 
Гипохлорит должен быть в избытке.
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Для проверки необходимого количества роданида к пробе 
приливают установленный ранее объем как указа­
но выше, затем I  мл роданида, перемешивают, выдерживают 5 
глинут, прибавляют и кислоту как указано для опреде­
ления N&CtQ.

При достаточном количестве роданида иод не должен выде­
ляться.

2 . 2 .3 .  Определение содержания кислорода
В кислородную колбу объемом I I 0 - I 3 0  мл отбирают пробу 

воды, как обычно при отборе воды для определения кислорода. 
Затем приливают I  мл HzSCN и установленное количество 
(NUC£0 ,  закрывают колбу пробкой без пузырька воздуха, 

перемешивают и ставят на 30 минут в темное место. После этого 
добавляют установленное количество роданида, колбу снова 
закрывают и ставят на 10 минут в темноту. Затем приливают 
I  мл раствора MrvSO** и 2 мл щелочного раствора иодида, 
закрывают пробкой без пузырька воздуха, перемешивают содер­
жимое и оставляют до отстаивания осадка гидратов. Приливают 
3 мл Нз РОч , перемешивают и переносят содержимое колбы 
количественно’̂ коническую колбу, и титруют выделившийся иод 
тиосульфатом в присутствии крахмала до обесцвечивания*

Содержание кислорода в пробе рассчитывают по формуле:

0  - '■ ю о о . мг/л
г V- V*
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