钻井液用聚胺抑制剂ZKSA-1技术协议
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1  范围
本标准规定了钻井液用聚胺抑制剂的要求、试验方法、检验规则、标志、包装、运输和贮存。
本标准适用于钻井液用聚胺抑制剂。
2  规范性引用文件
下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日期的引用文件，仅注日期的版本适用于本文件。凡是不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
GB/T 16783.1        石油天然气工业钻井液现场测试第1部分：水基钻井液
GB 5005            钻井液材料规范
GB/T 6680          液体化工产品采样通则
GB/T 6682          分析实验室用水规格和试验方法
GB/T 1884          原油和液体石油产品密度实验室测定法（密度计法）
SY/T 5490          钻井液试验用土
JJF 1070            定量包装商品净含量计量检测规则
国家质检总局令第75号（2005）《定量包装商品计量监督管理办法》
3  技术要求
3.1  技术指标
钻井液用页岩抑制剂 聚胺应符合表1的技术指标。
表1 技术指标
	项      目
	指      标

	外观
	淡黄色或黄色液体

	pH值
	≥ 8.0

	密度，g/cm3
	1.00 – 1.20

	冰点，℃
	≤ -30

	胺值，mgKOH/g
	≥ 80

	钾离子含量，%
	≤ 0.1

	粘土造浆抑制率，%
	室温
	≥ 90

	
	180℃×16h
	≥ 90


3.2  净含量
允许误差符合国家质检总局令第75号（2005）规定。
4  试验方法
4.1仪器与试剂
a) 高速搅拌器：符合GB/T 5005的要求（负载转速11000 r/min ± 300 r/min）；
b) 六速旋转粘度计：Fann35型或等效产品；
c) 液体密度计：量程1.000 g/cm3 ~ 1.100 g/cm3，1.100 g/cm3~1.200 g/cm3；
d) 电子天平：感量0.01 g；
e) 滚子加热炉：可控温在180 ℃ ± 5 ℃
f) 老化罐：为不锈钢材料；
g) pH试纸：色阶级性1；
h) 蒸馏水：符合GB/T 6682中三级水的规定；
i) 甲基红指示剂；
j) 溴甲酚绿指示剂；
k) 0.1 mol/L盐酸；
l) 无水碳酸钠：化学纯；
m) 膨润土：符合SY/T 5490中钻井液试验配浆用膨润土的要求。
4.2  理化性能试验
4.2.1  外观
取少许样品倒入清洁干燥的玻璃管中，在自然光下用肉眼观察试样颜色、状态和均一性，并记录。
4.2.2  pH值
量取5 mL试样置于100 mL烧杯中，加入50 mL蒸馏水，搅拌溶解稀释，用广泛pH值试纸测定。
4.2.3  密度的测定
4.2.3.1  将调好温度的试样，小心地沿壁倒入量筒中。量筒应放在没有气流的地方，并保持平衡，注意不要溅泼，以免生成气泡。当试样表面有气泡聚集时，可用一张清洁滤纸除去气泡。
4.2.3.2  将选好的清洁、干燥的密度计小心地放入搅拌均匀的试样中，注意液面上的密度计杆管浸泡不得超过两个最小分度值。待其稳定后，按弯月面上缘读数，并估计密度计读数至0.001 g/cm3。读数时必须注意密度计不应与量筒壁接触，眼睛要与弯月面上缘水平。
4.2.3.3  同时测量试样的温度，注意温度计要保持全浸(水银线)，温度读数读准至0.1 ℃。
4.2.3.4  将密度计在量筒中轻轻转动一下，再放开，按4.2.3.2条要求再测定一次。立即再用温度计小心搅拌试样，读准至0.1 ℃。若这个温度读数和前次读数相差超过0.5 ℃，应重新读取密度和温度，直到温度变化稳定在0.5 ℃以内，记录连续两次测定的温度和视密度的结果。
4.2.3.5  计算：根据测得的温度和视密度按GB/T 1884换算成标准密度。
4.2.4  冰点
将待测样品摇匀，用玻璃棒取少许试样，用冰点仪测试其冰点。
4.2.5  胺值
称取0.3 g（称准至0.0001 g）试样置于三角烧瓶中，加入40 mL异丁醇，待样品完全溶解后，滴加1~2滴甲基红及3~4滴溴甲酚绿指示剂，用0.1 mol/L盐酸滴定至出现黄色为终点，记下盐酸消耗的体积V。按（1）式计算：

………………………………………（1）
式中：
AN——胺值（以KOH计），mgKOH/g；
C——盐酸标准溶液浓度，mol/L；
V——消耗盐酸标准溶液的体积，mL；
56.1——每摩尔氢氧化钾的质量；
M——样品的质量，g。
4.2.6  钾离子含量
4.2.6.1  试剂配制
a) 达旦黄指示剂：称取0.08 g达旦黄指示剂溶于100 mL蒸馏水中；
b) 氢氧化钠溶液（20%）：称取20 g NaOH溶于100 mL蒸馏水中；
c) 氯化钾标准溶液：称取经450 ℃灼烧的氯化钾(优级纯)4.8 g（称准至0.0001 g），溶于1000 mL容量瓶中，稀释至刻度；
d) 四苯硼钠溶液：称取20 g四苯硼钠试剂溶于800 mL蒸馏水中，加入20 g氢氧化铝粉末搅拌10 min，滤去沉淀物至溶液清亮为止，将此溶液转移至1000 mL容量瓶中，加入2 mL 20% 氢氧化钠溶液，稀释至刻度（此溶液保存于聚乙烯塑料瓶中）；
e) 十六烷基三甲基溴化铵溶液：称取十六烷基三甲基溴化铵12.5 g（称准至0.0001 g），溶于500 mL蒸馏水中，加入100 mL无水乙醇，充分搅拌后，将溶液转移至1000 mL容量瓶中，稀释至刻度。
4.2.6.2  试剂标定
四苯硼钠对钾离子滴定度的标定：用移液管吸取氯化钾标准溶液10 mL于100 mL容量瓶中，加20 mL四苯硼钠溶液，2 mL 20% 氢氧化钠溶液，5 mL 36% 甲醛溶液，稀释至刻度，放置15 min后，过滤。
用移液管移取上述滤液50 mL于250 mL锥形瓶中，加7-8滴达旦黄指示剂，用十六烷基三甲基溴化铵溶液滴定至溶液由黄色变粉红色。记下消耗的十六烷基三甲基溴化铵溶液的体积V1。
用移液管吸取四苯硼钠溶液5 mL于250 mL锥形瓶中，加2 mL 20% 氢氧化钠溶液，5 mL 36% 甲醛溶液，放置2 min，加7-8滴达旦黄指示剂，用十六烷基三甲基溴化铵溶液滴定至溶液由黄色变粉红色。记下消耗的十六烷基三甲基溴化铵溶液的毫升数V0。
4.2.6.3  计算
四苯硼钠对钾离子的滴定度按公式（2）计算：
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式中：
T——四苯硼钠对钾离子的滴定度，g/mL；
m——称取氯化钾的质量，g；
39.1——钾离子的摩尔质量，g/mol；
74.55——氯化钾的摩尔质量，g/mol；
10——移取氯化钾标准溶液的量，mL；
20——移取四苯硼钠溶液的量，mL；
V1——标准氯化钾溶液消耗十六烷基三甲基溴化铵溶液的量，mL；
5——移取四苯硼钠溶液的量，mL；
V0——四苯硼钠溶液消耗十六烷基三甲基溴化铵溶液的量，mL。
4.2.6.4  钾离子含量测定
称取试样2.0 g（精准至0.0001 g）于已烘干的瓷坩埚中，在电炉上缓慢蒸干，然后在600 ℃马弗炉中灰化。待样品灰化完全后，冷却，加数滴盐酸酸化，加蒸馏水溶解，转入100 mL容量瓶中，加入20 mL四苯硼钠溶液，20 mL 20% 氢氧化钠溶液，5 mL 36% 甲醛溶液，稀释至刻度，摇匀放置15 min，过滤。
取滤液50 mL于锥形瓶中，加7-8滴达旦黄指示剂，用十六烷基三甲基溴化铵溶液滴定至溶液由黄色变粉红色。记下消耗的十六烷基三甲基溴化铵溶液的毫升数V2。
钾含量按公式（3）计算：
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式中：
H——钾含量；
V2——试样消耗十六烷基三甲基溴化铵溶液的量，mL；
V0——四苯硼钠溶液消耗十六烷基三甲基溴化铵溶液的量，mL；
T——滴定度，g/mL；
20——移取四苯硼钠溶液的量，mL；
5——移取四苯硼钠溶液的量，mL；
M——样品的质量，g。
4.2.7  粘土造浆抑制率
4.2.7.1  基浆的配制
量取400 mL蒸馏水4份于高搅杯中，加入1.0 g碳酸钠，高速搅拌1 min使完全溶解；然后边高速搅拌边加入40 g膨润土，高速搅拌20 min。其中2份置于25±3℃下养护24h；另外2份转入老化罐中，在180 ℃ ± 3 ℃下热滚16 h后，取出冷却至室温。高速搅拌5 min，在25 ℃ ± 3 ℃下按照GB/T 16783的规定测定600 r/min下的读值记为R600。
4.2.7.2  试样浆的配制
量取400 mL蒸馏水4份于高搅杯中，加入1.0 g碳酸钠，高速搅拌1 min使完全溶解；加入4.0 g试样，高速搅拌1 min使完全溶解；然后边高速搅拌边加入40 g膨润土，高速搅拌20 min。其中2份置于室温下养护24h；另外2份转入老化罐中，在180 ℃ ± 3 ℃下热滚16 h后，取出冷却至室温。高速搅拌5 min，在25 ℃ ± 3 ℃下按照GB/T 16783的规定测定600 r/min下的读值记为R’600。
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式中：
X——粘土造浆抑制率，%；
R600——基浆在600 r/min的读数；
R’600——基浆加样后600 r/min的读数数。
5  检验规则
5.1  取样方法
5.1.1  采样按GB/T 6680中的规定进行，所采试样总量不少于2 L。
5.1.2  将采集的试样搅匀后，分别装于两个清洁干燥带磨口塞的细口瓶中，贴上标签，注明生产厂名称、产品名称、批号及采样日期，一瓶供分析检测用，另一瓶保存三个月备仲裁用。
5.2  判定规则
5.2.1  产品由生产厂的质量检验部门进行检验，生产厂应保证所有出厂产品都符合标准的要求，并附有合格证及产品质量检验报告单。
5.2.2  用户按5.1取样方法取样，按本标准规定的试验方法进行检验，当发现某项技术要求不符合本标准表1要求时，应加倍取样进行复验，以保证结果可靠。复验结果仍不符合本标准时，即为不合格品。供需双方如有争议，送仲裁单位检验，以仲裁结果为准。
6  包装、标志及储存
6.1  包装
钻井液用页岩抑制剂 聚胺产品用塑料桶包装，包装应牢固、密封，每桶净重200 kg，如用户需要其它形式的包装，可按用户要求进行包装。
6.2  标志
包装桶上应有产品名称、净含量、制造厂名、厂址、产品批号、生产日期等字样。
6.3  储存
储存时应远离火源，露天储存应避免日光直射，防止包装破损。
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