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РУКОВОДЯЩИЙ ДОКУМЕНТ 

ИНСТРУКЦИЯ
по исследованию нефтей и нефтяных эмульсий 
с целью выдачи исходных данных для проекти
рования установок подготовки нефти

Вводится впервые
Приказом Министерства нефтяной 
промышленности от 25 июля * 395

Срок введения установив» с июля 1983 г. 
Срок действия до

1.1. Настоящая инструкция содержит методики иссле
дования нефтей и нефтяных эмульсий для получения исходных дан
ных, необходимых при проектировании на уровне технико-экономи
ческих обоснований (ТЭО) и рабочих чертежей промысловых устано
вок по обезвоживанию нефтей, а также при разработке схем разви
тия я размещения нефтяной промышленности нефтедобывающих райо
нов.

1.2. Инструкция включает ряд методик, позволяющих подучать 
исходные данные для проектирования установок подготовки нефти 
для новых нефтедобывающих районов различной степени изученности 
и для нефтяных месторождений, находящихся на различной стадии 
разработки и обустройства, с учетом наличия х объема проб 
нефтей и нефтяных эмульсий с этих месторождений.

1.3. Предлагаемые методики содержат исходные данные для 
процессов подготовки нефти, предусмотренных "Нормами технологи
ческого проектирования объектов сбора, транспорта, подготовки 
нефти, газа и воды нефтяных месторождений" (БШП-77):
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предварительное обезвоживание нефти (предварительный

сброс воды) до остаточного содержания воды 10 иди 20%, или мень
ше при исходном содержании более 20%;

глубокое обезвоживание нефти теплохимическим и электриче
ским (на токах промышленной частоты) способами до остаточного 
содержания воды 1% или меньше при исходном содержании не более 
20% ;

обессоливание нефти электрическим способом (на токах про
мышленной частоты) до остаточного содержания хлористых солей и

воды, соответствующих I-й группе нефтей по ГОСТ 9965-76: солей - 
не солее 40 мг/л, воды - не более 0,5%.

1.4. Исходные данные, получаемые по предлагаемым методикам, 
включают следующие параметры:

1.4*1. Для процесса предварительного и глубокого обезвожи
вания нефти теплохимическим способом: 

температура отстаивания, °С; 
продолжительность отстаивания, мин;
тип и удельный расход реагента-деэмульгатора, г/т обраба

тываемой жидкости (нефти, поступающей на обезвоживание).
1.4.2. Для процесса глубокого обезвоживания электрическим 

способом:
температура обработки электроЦЬяем, °С; 
продолжительность пребывания жидкости в электродегвдра- 

торе, мин;
напряженность электрического поля, dB/см; 
тип и удельный расход реагента-деэмульгатора, г/т обра

батываемой жидкости (нефти, поступающей на обезвоживание).
1.4.3. Для процесса обессоливания электрическим способом: 
температура обработки электрополем, °С; 
продолжительность пребывания жидкости в электродегидра

торе, мин;
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расход промывной воды, % масс, на нефть, поступающую на 

обессоливание;
напряженность электрического поля, кЕ/см; 
тип и удельный расход реагента-деэмульгатора, г/т обра

батываемой жидкости (нефти, поступающей на обессоливание); 
число ступеней обработки*

1*4.4* Пересчет удельного расхода реагента на товарную 
нефть выполняют по уравнению

/ОО —9 Масс
/ОО-ульсе-ЬГЕГ

/ОО- рмтсе
/ОО-умке-ЬПЯГ '(I)

1де у* - удельный расход реагента на эмульсию, г/т; $*#£- 
содержание солей в эмульгированной воде ("сухой остаток")] % 
масс.; MCZ И У Т  - содержание воды в эмульсии 
и товарной нефти соответственно, % масс (по ГОСТ 2477-65).

1*5. Определение параметров процессов подготовки нефти в 
предлагаемых методиках проводят различными способами в соответ
ствии с условиями, перечисленншш в п.1.2. Используют следу
ющие способы в зависимости от степени изученности нефтяного ме
сторождения, стадии его разработки, наличия проб нефти и нефтя
ной эмульсии.

1.5.1. Оценка параметров, исходя из общих физико-химиче
ских свойств нефти в сопоставлении их со свойствами типичных 
нефтей, условия подготовки которых известны.

1.5.2. Оценка параметров по результатам исследования компо
нентного состава и свойств нефти, непосредственно определяющих 
устойчивость ее нефтяной эмульсии.

1.5.3. Определение параметров подготовки на основе лабора
торных исследований образцов разгазированных до I ата нефтяных 
эмульсий, отобранных с месторождений или образцов нефтяных 
эмульсий, полученных искусственно из разгазированной до I ата 
безводной нефти и пластовой воды.
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1.5.4. Определение параметров на пилотных установках, вос
производящих процессы подготовки нефти, на образцах как газона
сыщенных, так и разгазированных до I ата нефтяных эмульсий, 
отобранных с месторождений или полученных искусственно.

1.6. Объем исследований, выполняемых с целью получения ис
ходных данных для проектирования установок промысловой подго
товки нефти, определяется на основе задания, выдаваемого проект
ной организацией в соответствии с заданием на проектирование 
установки и выбранной принципиальной технологической схемой.

2. OHffiffi ИССЛЕДОВАНИЯ
2.1. Определенные по приведенным методикам параметры подго

товки нефти относятся к конкретному образцу нефтяной эмульсии, 
взятому для исследования.

Образец нефтяной эмульсии, используемый в исследовании, 
должен представлять собой эмульсию, поступающую в перспективе на 
установки подготовки нефти в данном нефтедобывающем районе.

2.2. Для многоплаотовых месторождений или групп месторожде
ний с различными дродуктивнши горизонтами, входящих в данный 
нефтедобывающий район, исследования выполняют как на представи
тельных образцах нефтяных эмульсий отдельных основных продук
тивных горизонтов и месторождений, так и на их смесях с целью 
определения совместимости нефтяных эмульсий различных кластов.

2.3. Образцы нефтяных эмульсий для исследований могут быть 
получены двумя путями:

2.3.1. Для месторождений, где имеются обводнявшиеся скважи
ны, отбирают представительную пробу водонефтяной эмульсии с от
дельной скважины, групповой установки или сборной эмульсии все
го месторождения. Место отбора цробы определяют исходя из необ
ходимости иметь требуемую обводненность эмульсии (см.ниже,п.2.4.1) 
или получить смесь эмульсий осйовных разрабатываемых горизонтов.
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2*3.2, Для месторождений, находящихся в периоде безводной 

эксплуатации» водонефтяную эмульсию готовят в лабораторных ус
ловиях путем смешивания безводной нефти основных продуктивных 
горизонтов с соответствующей пластовой водой. Пластовую воду 
отбирают из законтурных скважин соответствующих горизонтов или 
из сильно обводнявшихся скважин других месторождений, эксплуа
тирующих те же продуктивные горизонты. В крайнем случае пласто
вую воду готовят искусственно растворением необходимых солей в 
дистиллированной воде, выдерживая при этом солевой состав и pH 
в соответствии с характеристикой естественной пластовой воды.

2.3.3. Для приготовления разгазированной до I ата нефтяной 
эмульсии смешивают нефть и пластовую воду на специальной мешал
ке, обеспечивающей необходимую степень дисперсности эмульсии 
(см. приложение I "Методика приготовления стандартной искусствен
ной эмульсии"). Для приготовления газонасыщенной нефтяной эмуль
сии используют пилотную установку (см.п.5.2 "Методика приготов
ления газонасыщенных нефтяных эмульсий").

Примечание. При разработке нефтяного месторождения методом 
разрезания на блоки или площадного заводнения возможно быстрое 
опреснение извлекаемых вместе с нефтью пластовых вод, что необ
ходимо учитывать при приготовлении искусственных нефтяных эмуль
сий путем смешивания безводной нефти и пластовой воды.

2.4. Характеристики нефтяных эмульсий, используемых для 
исследования.

2.4.1. Обводненность нефтяной эмульсии должна находиться 
в пределах:

для определения параметров процесса предварительного 
обезвоживания нефти (предварительный сброс воды) в образцах 
промысловой энульсии-от 20 до 60%, в образцах искусственной 
эмульсии—в пределах 30-50&

для определения параметров глубокого обезвоживания нефти
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для общих эмульсий (промысловой и искусственной)- от 10 дс 2Q&
Содержание воды в нефтяной эмульсии определяется по 

ГОСТ 2477-65.
Примечание: возможно использование нефти» подученной после 

определения параметров предварительного обезвоживания нефти» 
для определения параметров глубокого обезвоживания» если в ней 
содержание остаточной воды не менее 5%,

2.4.2. Дисперсность искусственной нефтяной эмульсии» при
готовленной на лабораторной мешалке» должна находиться в преде
лах: средний объемно-поверхностный диаметр-от 6 до 12 мкм» чему 
соответствует удельная поверхность от Ю*Ю6 до 5-I06 1/м.

Дисперсность промысловых эмульсий и искусственных эмульсий» 
приготовленных на пилотной установке» желательно иметь в тех же 
пределах (см. приложение I "Методика определения дисперсности 
эмульсии).

2.5. Нефтяная эмульсия, отобранная с месторождения или при
готовленная в газонасыщенном состоянии из безводной нефти я пла
стовой воды, должна быть исследована не позже чем через 4 часа 
от момента ее отбора или приготовления.

Нефтяная эмульсия, приготовленная-из безводной нефти и пла
стовой воды, разгазированных при давлении I ата (в полностью 
разгазированном состоянии), выдерживается до начала исследова
ния 16-20 часов.

3. МЕТОДИКА СЦЕНКИ ПАРАМЕТРОВ ПОДГОТОВКИ 
НА ОСНОВЕ СВОЙСТВ НЗЗВОДНЫХ НЕФТЕЙ

3.1. Оценка по общим физико-химическим 
свойствам безводных нефтей

Данную методику используют в том случае, когда отсутствуют 
пробы промысловых нефтяных эмульсий и безводных нефтей для полу
чения искусственных эмульсий.
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3.1.1. Основные параметры процессов подготовки нефти:
• температура отстаивания, °С;
продолжительноеть отстаивания, мин; 
удельный расход реагента, г/т жидкости, 

могут быть оценены исходя из общих физико-химических свойств 
нефти:

плотность, d  , кг/м3;
динамическая вязкость при 20°С, , н.с/м2.

3.1.2. Нефти в зависимости от физико-химических свойств - 
плотности и вязкости - разделены на четыре типа: I - легкие 
нефти; П - средние нефти; Ш - тяжелые нефти и 1У - очень тяже
лые нефти.

В табл.1 приведены значения параметров подготовки нефтей 
в зависимости от их физико-химических свойств.

3.1.3. При использовании табл.1 для оценки параметров под
готовки нефти необходимо учитывать следующие положения:

3.1.3.1. Исходное содержание воды в нефти, поступающей на 
обработку в процессе предварительного обезвоживания не менее 
20%, на глубокое обезвоживание - не более 20#, на обессоливание - 
не более 1,0%.

3.1.3.2. Удельный расход реагента на предварительное обез
воживание определен на I т сырой нефти (жидкости) с содержанием 
воды 40%, на глубокое обезвоживание - с содержанием воды 20% и 
на обессоливание - с содержанием воды 1,0%.

3.1.3.3. При последовательном проведении предварительного 
и глубокого обезвоживания удельный расход реагента на глубокое 
обезвоживание (см. табл. I) включает расход и на предварительное 
обезвоживание.

3.1.3.4. Удельные расходы реагента на процесс электрообес
соливания (см. табл. I) являются дополнительными к расходам на 
глубокое обезвоживание.



Таблица I
Технологические параметры подготовки нефтей с различными физико-химическими свойствами

{Ьв.-хиы. Йредварительное Глубокое обезвоживание Электрообессоливание
Тип нефти ооезвокивани*3 теплохимическое электрическое

dr.
кг/м3 V, ,

fe*io3
,̂г/т *.°с £,мин ъг?Г

%
,̂г/т t.°c /,мин аяГГ% ,̂г/т *.°0 7, мин niff

% ,̂г/т г,°с 9г* £,минТ,нг/л * с
%

I.Легкие 
нефти

До 830 вкл. До 5 15-20 10-20 20-40До 10 вкл. 20-40 20-4030-60др 0,5 вкл. 20-40 20-40 20-30 До 0,5 ВКЛ. - 20-40 3-5 20-30 До 40 вкл. До 0,5 вкл.

П.Средние нефти 831-870 5-15 20-40 15-30 30-60То же 40-60 40-60 60-90До 1,0 вкл. 40-60 40-60 30-60 То же 5-10 40-60 5-10 30-60 То же То же

Ш. Тяжелые нефти 871-910 15-50 40-60 20-40 60--120 • 60-8060-8060--120 То же 60-80 60-80 40-90 До 1,0 вхл. 10-15 60-80 5-10 40-90 До 100 вкл. До 1,0 вкл.
U. Очень тяжелые нефти

Свыше910 Свыше50 60-10030-50 1̂80 До 20 вкл. 80--120 80--120 120--240 До 2,0 вкл. 80--120 60--120 60-120 То же 15-2060-I2C 10-15 60-120До 300 вкл. То же

Условные, обозначения:
<С-
L~
9~

i -

плотность безводной нефти, кг/м3; 
динамическая вязкооть при 20°С,н.с/м̂

г-
удельный расход реагента-деэмульгатора, 9"в г/т жидкости (нефти, поступающей на 
обработку в данный процесс); ы -

температура процесса подготовки, °С ; эс-

продолжительность пребывания в аппарате жидкости (нефти, 
поступающей на обработку ), мин ;
расход промывной воды, % масс, на обессоленную нефть;
содержание воды в обработанной нефти, % масс.
(по ГОСТ 2477-65);
содержание солей в обессоленной нефти, ыг/л 
(по ГОСТ 21534-76).
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3*1.3.5, Значение удельного расхода реагентов, принимаемое 

для конкретной нефти в пределах интервала расходов (см.табл.I), 
согласуют с расположением плотности нефти в интервале плотно
стей, определяющих тип этой нефти.

Пример I. Определить удельный расход реагента в процессе 
предварительного обезвоживания для нефти с плотностью 860 кг/м3.

Нефть относится ко П типу (средняя нефть), интервал 
плотностей 830-870 кг/м3, интервал удельных расходов реагента 
для предварительного обезвоживания нефтей П типа 20-40 г/т.

Плотность данной нефти (860 кг/м3) близка к верхнему пре
делу интервала плотностей (870 кг/м3), удельный расход реаген
та принимают равным верхнему значению интервала расходов, т.е.
40 г/т жидкости (обводненность 40$).

Пример 2. Определить удельный расход реагента на пред
варительное и глубокое обезвоживание нефти, проводимых непо
средственно одно за другим (на ЩС) для нефти с плотностью 
890 кг/м3. Нефть относится к Ш типу (тяжелая нефть), интервал 
плотностей 870-910 кг/м3, интервал удельных расходов для глубо
кого обезвоживания 60-80 г/т.

Плотность данной нефти (890 кг/м3) находится в середине 
интервала плотностей, удельный расход реагента на обезвожива
ние принимают равным среднему значению в интервале расходов, 
т.е. 70 г/т жидкости (обводненность 20$). Б этот расход вклю
чен и расход на предварительное обезвоживание.

3.1.3.6. При выборе температуры процесса и продолжитель
ности пребывания нефти (жидкости) в аппарате для конкретного 
типа нефти и процесса подготовки необходимо ориентироваться на 
минимальное значение одного из этих параметров и на максималь
ное другого или на средние значения обоих, взятия из табл. I.

Пример. Оценить температуру и продолжительность пребыва
ние ъ электродегидраторе для глубокого обезвоживания нефти
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плотностью 860 кг/м3* Нефть относится ко И типу (средняя 
нефть)» рекомендуемые для электро обезвоживания температуры 
40-60°С, время пребывания в алектродегидраторе 30-60 мин (см. 
табл.1). Ыожно принять следующие параметры /=40°С, ? =60 мин» 
или i =60°С» Z =30 мин, или =̂50°, ? =45 мин*

3.1.3.7. Для получения при электрообессоливаши товарной 
нефти с содержанием хлористых солей менее 40 мг/л содержание 
солей в нефти» поступающей на обессоливание» не должно превы
шать 500 мг/л; для получения товарной нефти с содержанием солей 
менее 100 мг/л - не должно превышать 1000 мг/л. При содержании 
солей в нефти» поступающей на обессоливание» выше указанных ко
личеств необходимо проводить двухступенчатое электрообессояива- 
ние.

3.1.3.8. Для парафинистых нефтей с высокой температурой
застывания ( ^ 20°С) температурный режим процессов под
готовки нефтей I и П типа принимают как для нефтей Ш типа.

3*1.3.9. Параметры подготовки нефтей» пршеденные в табл.1» 
относятся к нефтям» добываемым с одного продуктивного горизонта. 
В случае поступления на подготовку нефтей с разлгчшх горизон
тов и месторождений параметра подготовки долины быть скорректи
рованы в соответствии с известными дашпии по устойчивости 
эмульсий смеси нефтей. В частности» при смешвании эмульсий неф
тей» одна из которых содержит сероводород» а пластовые воды дру
гой - ионы двухвалентного железа, корректировку параметров под
готовки выполняют в соответствии с "Временной Инструкцией по 
определению допустимых пределов смешения сероводород- и железо
содержащих водонефтяных эмульсий" (РД 39-1-205-79).
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3.2. Оценка параметров подготовки нефти по содержанию 

потенциальных стабилизаторов нефтяных эмульсий
в безводных нефтях

3*2.1. Основные параметры процессов подготовки нефти - 
предварительного и глубокого обезвоживания-оценивают на основе 
содержания в нефтях следующих высокомолекулярных компонентов, 
определяющих устойчивость нефтяных эмульсий: 

асфальтенов и смол; 
парафинов; 
нефтяша ПАВ.

Методика определения содержания перечисленных компонентов 
безводных нефтей приведена в приложении 2.

3.2.2. Параметры глубокого обезвоживания нефти оценивают 
по коэффициенту устойчивости Ку процесса теплохимической де- 
эмулъсации, вычисляемому по уравнению

К  -  9с +9 °  о/ОО-9**а *

где <jc - содержание смол; - содержание асфальтенов;
дпм - содержание нефтяных ПАВ; - содержание гудрона в
нефти, % масс.

3.2.2.1. По значению коэффициента устойчивости Ку с помо
щью табл.2, определяют для глубокого обезвоживания нефти тепло- 
химическим и электрическим способом и электрообессоливания тем
пературу процесса, время пребывания в аппарате, 2 мин;
количество промывной воды,  ̂% масс, на нефть, обеспечивающие 
необходимую глубину обработки содержание остаточной воды,

масс, ж хлористых солей, 1 мг/л (см. табл. 2).
3.2.2.2. Удельный расход реагента-деэмульгатора сушарно 

для процесса глубокого обезвоживания и обессоливания определяют 
по значению коэффициента устойчивости KJr с помощью графика, при
веденного на рлс.1.



Таблица 2
Технологические параметры подготовки нефтей» определенные на основе 
состава и свойств потенциальных стабилизаторов нефтяных эмульсгй

Пределы
Ку

Глубокое обезвоживание Обессоливание электрическим полем
теплохимическим электрическим способом

£ ,° с ?, мин 'шТЪ t,°c ?,мин и ^ л t,bс 2?,МИН ул и г л ЭС ,мг/л

0» 10-0,30 40 40 1.0 40 20 »  0,5вкл. 40 20 3-5 До 0,5 вкл. До 40 вкл.

0,31-0,45 55 60 1.0 55 30 То же 50 30 3-5 То же То же

0,46-0,70 60 120 1.0 60 40 я 50 40 3-5 п До 100 вкл.

0,70 80 180 2,0 80 60 ДО 1,0 НКЛ. 80 60 5 &  1,0 вкл* То же



Рио» I, Корреляционная зависимость коэффициента устойчивости КУ 
от. расхода реагента
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3,2.3. Параметра предварительного обезвоживания нефти оце

нивают по коэффициенту устойчивости КВТ процесса обезвоживания 
при низкой температуре, вычисляемому по уравнению

КВТ = 9'*

где - содержание парафина в нефти,. % масс. Значения осталь
ных величин дянн выше (см.п.3.2.2).

3.2.3.1. По значению коэффициента КНТ с помощью табд.З оп
ределяют параметры предварительного обезвоживания нефти - темпе
ратуру, время пребывания в отстойнике при заданном содержании 
остаточной воды в обработанной нефти.

3.2.3.2. Удельный расход реагента для предварительного обез
воживания такие определяют по коэффициенту устойчивости КВТ с 
помощью графика, приведенного на рис.2.

Таблица 3
Технологические параметры предварительного 
•̂ взвешивания нефти, определенные на основе 
состава и свойств потенциальных стабилизато

ров нефтяных эмульсий

Интервал КВТ t,°с г,мш. Т*

От 0,1 до 0,34 вкл. 10-20 до 40 до 2,0 вкл.
св. 0,34 до 0,43 вкл. 20-25 40-60 до 10 вкл.

св. 0,43 25-30 60-120 до 20 вкл.
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Рис. 2. Корреляционная зависимость коэффициента 
устойчивости КНТ от расхода рьагента
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4* ШРЕДБЛЕНИЕ ПАРАМЕТРОВ ПОДГОТОВКИ НЕФТЕЙ 
ПО РЕЗУЛЬТАТАМ ЛАБОРАТОРНЫХ ИССЛЕДОВАНИЙ 

ИХ ЭМУЛЬСИЙ
4.1. Объекты исследования
Лабораторные исследования по определению параметров подго

товки нефти проводят на раз газированных при I ата нефтяных 
эмульсией.

4.1.1. Пробы нефтяных эмульсий, необходимые для проведения 
исследований:

отбирают с обводнившихся скважин с параметрами, соответ
ствующими требованиям п.2.3 настоящей инструкции, при их нали
чии на месторождении, для которого необходимы исходные данные 
по подготовке нефти;

приготавливают путем смешивания безводной нефти, отобран
ной с месторождения, с соответствующей пластовой водой (естест
венной или искусственной).

Примечание. Пробы безводной нефти могут быть отобраны с 
разведочных скважин месторождения во время их опробования или 
в период пробной эксплуатации его, или с безводных скважин, если 
месторождение вступило в стадию нормальной эксплуатации.

Пробы нефти с разведочных скважин или в период пробной 
эксплуатации месторождения отбирают в контакте о подразделения
ми, занимающимися определением общих физико-химических свойств 
нефтей новых месторождений.

4.1.2. Пробы пластовой воды отбирают с соответствующих го
ризонтов с законтурных скважин в период разбуривания месторож
дения или с высокообводненных скважин в период его эксплуатации. 
При отсутствии возможности отбора проб пластовой воды с иссле
дуемого месторождения для получения искусственных эмульсий ис
пользуют пластовую воду, отобранную с других нефтяных месторож-
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дений, разрабатывающих аналогичные продуктивные горизонты, или 
приготавливают путем растворения необходимого количества солей 
в воде (см.п.2.3.2).

4.1.3. Отобранные пробы безводной нефти хранятся в метал
лической или полиэтиленовой плотно закрытой таре. Пробы пласто
вой воды хранятся в стеклянной или полиэтиленовой таре под 
слоем нефти во избежание окисления неустойчивых ионов (напри
мер, ионов двухвалентного железа) кислородом воздуха. Срок 
хранения проб не должен превышать I месяц.

4.1.4. Пробы искусственной нефтяной эмульсии приготавли
вают путем смешивания безводной нефти и пластовой воды в термо- 
статируемой турбинной мешалке стандартных размеров с регулируе
мым числом оборотов, обеспечивающей воспроизводимость получения 
эмульсии, удовлетворяющей требованиям, приведенным в п.2.3 
настоящей инструкции. Описание конструкции мешалки и методика 
приготовления эмульсии на ней даны в приложении I.

4.2. Определение параметров предварительного 
и глубокого обезвоживания нефтей 
теплохимическим способом в лабораторных условиях

4.2.1. Сущность способа состоит в определении количества 
отделившейся от нефти воды (содержании остаточной воды) в зави
симости от параметров процесса подготовки.

4.2.2. Необходимое оборудование и реактивы:
X. Водяная баня на температуру от +10 до +40°С с гнездами 

для измерительных цилиндров.
2. Измерительные цилиндры с полиэтиленовым основанием( по 

ГОСТ 1770-74) на 250 мл.
3. Пипетки с делениями(по ГОСТ 20292-74) на 1,2,5 мл.
4. Колбы мерные(по ГОСТ 1770-74) на 100 и 200 мл.
5. Мешалка для перемешивания эмульсии с реагентами (см. 

приложение 3).
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6. Стаканы химические высокие с носиком (по ГОСТ 10394-72) 
на 1000 мл.

7. Стаканчики для взвешивания - бюксы(по ГОСТ 714Б-70),вы
сокие, без плечиков, 30/45 до.

8. Воронки конусообразные (по ГОСТ 8643-75) 15 3-4.
9. Отстойники стеклянные (по ГОСТ 22528-77̂ исполнение I 

(для определения содержания смолистых веществ в нефтепродуктах 
вместимостью 40 мл).

10. Отстойники стальные герметичные (см.приложение 4).
11. Водяная баня на температуру от 20 до 80°С с гнездами 

для отстойников (по ГОСТ 22528-77)v исполнение I.
12. Масляная баня на температуру от 80 до 120°С с гнезда

ми для стальных отстойников (см.приложение 4).
4.2.3. Данная методика предусматривает определение трех 

параметров, обеспечивающих получение нефти заданного качества: 
температуры отстаивания нефтяной эмульсии, смешанной с 

реагентом-де эмульгатором;
продолжительности отстаивания нефтяной эмульсии, смешан

ной с реагентом;
типа ь удельного расхода реагента-деэмульгатора.

Другие параметры, от которых может зависеть эффективность 
процесса подготовки нефти тепло химическим способом-принимают 
постоянными во всех опытах.

4.2.3.1. Глубина подготовки нефти должна обеспечить оста- 
точноз содержание воды, олределенное{по ГОСТ 2477-65):

для процесса предварительного обезвоживания не более 10 
или 20# масс.;

для процесса глубокого обезвоживания не более I# масс, 
(см. пп.1.4.1 и 1.4.2).
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Содержание остаточной воды в нефти пересчитывают на коли

чество отделившейся воды в процентах от ее исходного содержа

ния по уравнению

Л /Л*гГ - -ЮГ7 Г — ~
U Z T

/ОО  -  Я ааясс 
юо - U?%trlj„{ •/оо л

(2 )

где г С г  и а С Г  -  массовое содержание воды, %* опреде

ленное по ГОСТ 2477-65, соответственно в обезвоженной нефти 

и исходной э|»ульсии; ($ '« гСе  “  С0'цеРкшше солей ("сухой  оста

ток ") в э*дулъгированной воде» % масс.

В частности, для процесса предварительного обезвоживания 

при содержании остаточной воды OJ к  ^  Юр

/ОО-рМКС .  JQQ . 
90  -  Q /Чсгсе »

при 2 0 £

'P jf y - Ъ )и е х  / О О  ~~ 9  fftre c

'  у } ro < r 8 0  - Q t f a c e  *ш  исх 1 ф )

Для процесса глубокого обезвоживания при i%

/ О О -Я л Г е к е

* С Г - <f/Vcrce /ОО

(Зэ)

Примечание. По плотности пластовой воды» измеренной ден

симетром при 20°С, оценивают приближенное содержание в ней солей
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("сухой остаток"), $#ьсе% по таблице плотностей раство
ров хлористого натрия, приведенной в приложении 5.

4.2.3.2. Содержание воды в исходной эмульсии и ее дисперс
ность принимают в соответствии с пп.2.4.1 и 2.4.2 настоящей 
инструкции. Продолжительноеть хранения эмульсии от момента ее 
отбора или приготовления до использования - в соответствии с 
п.2.5.

4.2.3.3. Реагент-деэмульгатор вводят в эмульсию с помощью 
микропипетки в виде раствора 0,5 или I г в 100 мл для масло
растворимых реагентов ксилола (бензола, толуола) или смеси кси
лола и изопропанола, взятых в соотношении 3:1 по объему, для 
водорастворимых - в воде.

Для приготовления раствора реагента в стаканчик емкостью 
50 мл отвешивают на технических весах 0,5 или I г реагента с 
точностью х 0,01 г. Затем навеску растворяют в 20-30 мл соответ
ствующего растворителя и переливают в мерную колбу на 100 мл. 
Стаканчик ополаскивают 3 раза по 20 мл растворителем, который 
также сливают в колбу. Раствор в колбе перемешивают и доводят 
до метки тем же растворителем.

4.2.3.4. Нефтяную эмульсию перемешивают с реагентом на 
специальной турбинной мешалке стандартных размеров. Описание 
конструкции мешалки я методика работы на ней даны в приложении 
3. Число оборотов мешалки и продолжительность перемешивания вы
бирают, исходя из условий контактирования эмульсии с реагентом 
на проектируемой установке. Оценка необходимых значений интен
сивности ( ч и с л о  оооротов) и продолжительности перемешивания 
эмульсии с реагентом на мешалке также приведена в приложении 3.

4.2.3.5. Температуру перемешивания эмульсии с реагентом, 
если температура последующего отстаивания будет t*rcr ̂  20°С, 
принимают равной 20°С. Если же температура отстаивания ниже
20°С, то температуру перемешивания принимают равной температуре
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отставания. Для поддергания необходимой температуры мешалка 
снабжена рубашкой.

4.2.4. Планирование опытов по теплохшдическоыу обезвожива
нию нефтей.

4.2.4.1. Для определения значений параметров-удельного 
расхода реагента г/т; температуры, £°С; продолжительно
сти отстаивания мин - для процессов предварительного и глу
бокого обезвоживания, обеспечивающих заданное содержание оста
точной воды не более 10 или 20% и I или 2%, соответственно, на
ходят интерполяционное уравнение

^ 7  = f  t (4)

связывающее количество отделившейся воды в процентах к исходно
му содержанию воды Могу , с параметрами процесса. С целью 
сокращения числа исследуемых проб используют эмпирическое урав
нение

If Wory=A~ (5)

где А и В-постоянные величины, зависящие от температуры отстаи
вания i и удельного расхода реагента у . Для определе
ния значений А и В проводят эксперимент по композиционному пла
ну типа 2*% в котором управляххдими параметрами являются удель
ный расход реагента ^  г/т и температура отстаивания t9°С, 
а пункцией отклика - количество отделившейся воды Могу для 
различного времени отстаивания мин.

4.2.4.2. Для ТОГО, чтобы получить функцию отклика Моту 

в нужном интервале параметров процесса ( ̂  и / ), т.е. в ин
тервале наиболее резкого ее изменения, проводят первый предва
рительный опыт из девяти проб, параметры которых выбирают такимообразом, чтобы получить, по крайней мере, три плана типа 2**, 
сдвинутые относительно друг друга по значению уровней. В табл. 4
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и 5 приведены примерные параметры проб в первом опыте для про
цессов предварительного и глубокого обезвоживания нефтей различ
ных типов, определенных в табл Л.

При наличии какой-либо информации об устойчивости эмульсии 
и действии на нее реагентов-деэмульгаторов параметры, приведен
ные в табл. 4 и 5, должны быть скорректированы в соответствии с 
имеющимися данными, а число проб, если возможно, уменьшено.

4.2.4.3. Исследование проводят в следующем порядке: обра
зец нефтяной эмульсии (см.раздел 2) тщательно перемешивают в 
течение 3 мин и из него берут равные навески по 150 или 200 г 
в стаканы на 500 мл в количестве, соответствующем числу проб 
в данном опыте (9 проб, см.табл.4 и 5). Одновременно отбирают 
пробу на определение содержания воды в эмульсии (по Г0СТ2477-65) 
и контрольную пробу 100 г для определения объемного содернания 
эмульгированной воды. Контрольную пробу отбирают в бутылку на 
500 мл.

Пробы эмульсии поочередно переливают из стаканов в сосуды 
мешалки для перемешивания эмульсии с реагентом, дозируют в них 
раствор деэмульгатора, объем которого рассчитывают по уравнению

Яр ' @эм 
10* • Ср (6)

где cjp - удельный расход реагента, г/т эмульсии, определяют 
по табл.4 или 5 для данного типа нефти и процесса подготовки;

навеска эмульсии, ьзятая на исследование, г; ^-кон
центрация раствора, г/мл.

для &9Af=200 г, Ср-0,01 г/мп получают 2̂  =0,02-̂ мп.
Рандомизируют порядок следования проб в опыте, для чего в 

таблице случайных чисел (приложение 6) с произвольно выбранного 
места, двигаясь по строке (или колонке), выписывают числа от I 
до 9 (число проб в опыте), отбрасывая числа больше 9 и уже выпи
санные.



Таблица 4
Матрица планирования исследования процесса предварительного 

обезвоживания нефтей различного типа

Тип Параметры Номера проб
нефти I 2 3 4 5 6 7 8 9

Уаелышй расход реагента, г/т 10 10 10 30 30 30 50 50 50
I.Легкие нефти Темперапгра

ОТСТОЯ, °С 10 20 30 10 20 30 10 20 30
Врамя измерения объема выделившейся вода, мин 20, 40, 60
Удельный расход реагента, г/т 20 20 20 50 50 50 80 80 80

Л.Средние нефти Температура отстоя, °С 15 25 35 15 25 35 15 25 35
Время измерения объема выделившейся воды, мин 30, 60, 90, 120



Окончание табл.4
Типнефти Параметры Номера щроб

I 2 3 4 5 6 7 8 9

Ш. Тяжелые нефти

Удельный расход реагента, г/т 40 40 40 80 80 80 120 120 120
Температура отстоя, ОС 20 30 40 20 30 40 20 30 40
Время измерения объема выделившейся воды, мин 30, 60,, 120, 180

1У. Очень тяжелые нефти

Удельный расход реагента, г/т ео 60 60 120 120 120 180 180 180
Температура отстоя, чЗ 30 45 60 30 45 60 30 45 60
Время измерения объема выделившейся воды, мин 60, 120, 180, 240



Таблица 5
Матрица планирования исследования процесса глубокого обезвоживания 

нефтей различного типа
Типнефти Параметры Номера проб

I 2 3 4 5 6 7 8 9

I. Легкие нефти

Удельный расход реагента, г/т 10 10 10 30 30 30 50 50 50
Температура отстоя, «С 20 40 60 20 40 60 20 40 60
Время измерения объема выделившейся воды, мин

! 
to о р сг> о

П.Средние нефти

Удельный расход реагента, г/т 30 30 30 60 60 60 90 90 90
Температураотстоя, 30 50 70 30 50 70 30 50 70
Время измерения объема выделившейся воды, мин со о 60, 90, 120



Окончание табл.5

Типнефти Параметра Номера проб
I 2 3 4 5 6 7 8 9

Ш.Тяжелые нефти

Удельный расход реагента, г/т 60 60 60 100 100 100 140 140 140
90Температура отстоя, ^ 40 65 90 40 65 90 40 65

Время измерения объема выделившейся воды, млн 60, 120, 180

ВТ. Очень тяжелые нефти

Удельный расход реагента, г/т 80 80 80 140 140 140 200 200 200
Температура отстоя, п) 60 90 120 60 90 120 60 90 120
Время измерения объема выделившейся воды, мин 120, 180, 240
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Пример, Двигаясь по второй строке от первой колонки табли
цы (приложение 6), выписывают числа 8, 4, 5, 2, 9, 6, 3,1, 7. 
Полученный ряд чисел и определяет порядок дозировки реагента и 
перемешивания проб в опыте.

Сосуды с пробами эмульсии с добавленным реагентом устанав
ливают в мешалку для перемешивания, выдерживают 10 минут для 
выравнивания температуры (если перемешивание эмульсии с реаген
том проводят при температуре ниже 20°С), включают мешалку на 
необходимое число оборотов и время перемешивания (см. приложе
ние 3). По окончании перемешивания переливают пробы эмульсии в 
измерительные цилиндры (в опытах по определению параметров про
цесса предварительного обезвоживания) или в отстойники (в опы
тах по определению параметров глубокого обезвоживания с темпе
ратурой отстаивания  ̂80°) и помещают пробы в водяную баню с 
заданной температурой. В опытах с температурой, заметно отлича
ющейся от температуры перемешивания, для выравнивания температу
ры пробы в течение первых 5 мин два раза перемешивают стеклян
ной палочкой по подмикутн. Перемешивание начинают с проб 
с меньшей дозировкой реагента, что позволяет не чистить палочку 
после перемешивания каждой пробы. В процессе отстаивания изме
ряют через заданные промежутки времени (см. табл. 4 и 5) объемы 
выделившейся воды. Перед измерением объема поверхность раздела 
слегка перемешивают стеклянной палочкой с надетым резиновьы 
кольцом и сталкивают приставшие в нефтяной зоне капли воды в 
водную фазу. По окончании времени отстаивания проводят тщатель
ную зачистку поверхности раздела фаз и фиксируют окончательный 
объем выделившейся воды.

4.2.4.4. В контрольную пробу (100 г) добавляют 100 мл аро
матического растворителя (толуола или бензола) и эффективного 
реагента-деэмульгатора из расчета ~ 100 г/т, перемешивают в
течение 20 мин на перемешивающем аппарате типа "трясучка" или
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"болтушка” при 60 двойных ходов в мин. или ̂  60 об/мин, соот
ветственно, переливают в измерительный цилиндр или отстойник и 
ставят на отстаивание при 60° на 2-3 часа (пока не выделится 
вся эмульгированная вода). По окончании отстаивания измеряют 
объем выделившейся воды* Измеренный объем воды в мл, содержа
щейся в 100 г эмульсии, должен совпадать с объемом воды, вычи
сленным по содержанию воды, определенному в соответствии с 
ГОСТ 2477-65, по уравнению

я/ аСГ то
U cU ' i (7)

где - плотность эмульгированной воды при 20°С, г/см3;
массовое содержание в ней солей, % (см.п.4.2.3.1)* 

Расхождение не должно превышать I мл.
4.2*4.5. Исследование процесса глубокого обезвоживания 

тяжелых и очень тяжелых нефтей теплохимическим способом при тем
пературах выше 80°С проводят в герметичных отстойниках из нержа
веющей стали (см.приложение 4). На каждый расход реагента ста
вят три параллельные пробы для определения влияния продолжитель
ности отстаивания на количество отделившейся воды при исследо
вании процесса глубокого обезвоживания (см. табл. 5). Для тяжелых 
нефтей при 9С°С время отстаивания принимают равным 60, 120 
и I8G мин; для очень тяжелых нефтей щш90 и 120°С время 
отстаивания 120, 180 и 240 мин.

После перемешивания эмульсии с реагентом на стандартной 
мешалке пробы переливают в стальные отстойники, герметично 
закрывают и ставят на отстаивание. Отстаиваний эмульсии, смешан
ной с реагентом,проводят в масляной бане соответствующей темпе
ратуры. На нагревание пробы до температуры отстаивания дают 
дополнительно к общему времени отстаивания 15 мин, в течение 
которых три раза через 5 мин вручную взбалтывают пробы в от
стойниках. По истечении заданного времени отстаивания отстойник
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с пробой вынимает из бани» охлаждают на воздухе до температуры 
~ 50-60°С, раскрывают, и пробу осторожно по стенке переливают в 
стеклянный отстойник. Отстойник с пробой помещают в водяную ба
ню с температурой 60° на 15-20 мин, после чего зачищают границу 
раздела и измеряют объем выделившейся воды.

Контрольную пробу в этом случае, выполняют по п.4.2.4.4» 
но отстаивание проводят в герметичном стальном отстойнике при 
максимальной температуре опыта.

4.2.4.6. После выполнения опыта вычисляют в каждой пробе 
количество отделившейся воды ЪЛг? по уравнению

= ' уо° > (в)

где Vary. - измеренный при времени отстаивания I (в мин) объем 
отделившейся воды, мл; 1£с*“ количество (в мл) эмульгированной 
воды, находящееся в исходной навеске пробы нефти; рассчитывает
ся по уравнению

у  а ъ С
и°<ж Ооо-длмд ж , (9)

где d - навеска пробы эмульсии, г, остальные обозначения 
даны выше (см.п.4.2.4.4).

По значениям количества отделившейся воды определяют рабо
чий интервал значений параметров t п у , для чего на од
ном графике наносят значения ЪТ<лу против значений i при 
постоянном q , на другом - против значений д при посто
янном £ • Определяют интервал значений £ и у так»
чтобы они, с однбй стороны, представляли нижний, и
верхний, ^  и it f уровни удельного расхода реагента и тем- 
пературы отстаивания в матрице планирования типа 2 , а, с другой, 
этим значениям должны соответствовать следующие количества отде-
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лившейся воды, определенные по графикам, на ншснем уровне
( <$Н И ^  ):

для процесса предварительного обезвоживания-10-30$, 
для процесса глубокого обезвояшвания-*20-50$, 

на верхнем уровне ( ):
для процесса предварительного обезвоживания-70-90$, 
для процесса глубокого обезвокивания-95-100$.

По выбранным значениям уровней рассчитывают параметры 
центра плана

и
( ю )

и интервал варьирования

й Г
9t-9“ •

г  •
IЛ Г* 2 * ( И )

а также кодированные значения параметров:

?-?« . 
At ’

4-U 
At (12)

После выполнения первого опыта и выбора рабочего интервала 
значений параметров проводят повторный параллельный опыт, вклю
чая в него только те пробы, параметры которых входят в выбран
ный интервал. Осредняют количество отделившейся воды в пробах 
двух параллельных опытов

W i ~ г  9 (13)

где и Ъ>1 - количество отделившейся воды, в процентах в 
i-тай пробе I и 2-го параллельного опыта; Ыг - среднее коли
чество отделившейся воды в L-том опыте; /- номер пробы 
( L =1,2,3,4).
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Полученное среднее значение Щ  заносят в расчетную табл.6, 

там ке помещают параметры опыта в натуральных и кодированных 
значениях*

4* 2,4.7. По количеству отделившейся воды при различном вре
мени отстаивания мин, строят линейные графики в координа
тах /у Ziferf — при постоянных значениях и , ука
занных в табл. 6, находят коэффициенты А и В уравнения

2с£̂=. А - Bif , которые также заносят в таблицу против соот
ветствующих значений и £ .

Примечание. Для определения значений А и В вместо построе
ния линейных графиков в координатах ^  ТЛ&у —  по экспе
риментальным данным (количество отделившейся воды 1лГ0г̂ в за
висимости от времени отстаивания 2^ рассчитывают по методу 
наименьших квадратов коэффициенты линейного уравнения

А - В . Для этого может быть использована стандарт
ная программа.

4.2.4.8. Так как величины А и В являются функциями удель
ного расхода реагента и температуры отстаивания, то используя 
кодированные значения последних-Xj и Xg, рассчитывают коэффици
енты интерполяционных уравнений для величин А и В:

А = сго +а,эс, ̂ а2осг * cz„x,3cz^

В = Ь* + кэС,+ ЬгЭСг* Ь̂ ОС'Хг ,
как это показано в табл.6. Расчет коэффициентов интерполяцион
ного уравнения может быть выполнен на ЭШ (пакет научных про
грамм на Фортране "Математическое обеспечение ВС ЭВМ1,' выл. 2, 
Минск, 1973, Программа "Вычисление коэффициента корреляции и 
линии регрессии" - MISR ). Переходят от кодированных значений 
параметров к натуральным, используя уравнения (12); подставляют 
полученные уравнения для величин А и В в уравнение (5) для Ъ/оту

(14р>

(14(5)



Таблица G
Расчет коэц^шсиснтов уравнения ф  ?Л>гр~ /f- В т  и Интерполаyioiuiiix 

уравнений для вел^шн Л и 13 в зависимости от а  и Ь

г> Значения параметров Осреднен. количество отделившейся воды при времени отстоя, мин
КоэцжХши» Расчет уравнения регрессии для

проб натуральные кодированпые
уравнен. 
{у к)(?го -1,4 коэфф. А коэфф. В

тА
i
°С т, 30 60 90 120 л В я'Л XtAi *глЛ г, в, j'.rA

I 9* -I -I +1
_ Jо
W,

_s o

ы ш* .—,*20 
UJ, А1 DI -А -ч +АХ -Bi -bi

+В1

2 91 и +1 -I -I ьГ - SO
ыг ыГ

— ЪСН Ап Во +А2 -АоА* "А2
+В» > -ВоА* -ВоА*

3
9» и

-I +1 -I Ц ” _ а о

Ws ч~
-/2 0

Аз ~h~ +А3 +А3 -А3 -Ь» +Вз -®з
4

и
+1 +1 +1 —  3 0

\л}ч К т-г**> а4 h +л4 +а4 +а4 +В4 +В4 +В4
Суммы ZA, IB, Y," г,

Коэффициенты интерполяционных уравнений да, величины А: Z о* *
для величины В:

2,
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л получают объединенное интерполяционное уравнение:

if ЪЬу = А ~ ( 8 с * в , д  + 8,i+ ЗУ?-*)■ *$?' (15)

связывающее количество отделившейся воды с основными параметра
ми процесса обезважпваяия - удельнзд расходом реагента у, г/т, 
температурой отстаивания £,°С и временем отстаивания ,̂мин.

Полученное интерполяционное уравнение достоверно в интер
вате значений параметров, принятых в опытах, т.е. в пределах их 
ш е н и х  и верхних уровней (л.4.2.4.6). Экстраполяция допустима 
не более чем на интервал варьирования Сем.уравнение II) при ус
ловии сохранения той не тенденции в изменении Ы<^ с измене
нием параметра.

4.2.4.9. Дня определения оптимальных значений параметров 
процесса обезвоживания принимают содержание остаточной воды в 
обезвоженной нефти, которое должно быть достигнуто в результате 
процесса (см.п.4.3.2.1) л по уравнению (ца,б,в) рассчитывают 
необходимое количество отделившейся воды. Подставляю? эту вели
чину в интерполяционное уравнение (15) и получают уравнение, 
связывающее три параметра, Cj > t и 2е, при условии получения 
заданной глубины обезвоживания. Дня наглядности задают одному
из параметров ряд значений, лежащих в выбранном интервале значе
ний'(см.п.4.2.4.6), и строят графики зависимости для двух других. 
Например, приняв ряд значений удельного расхода реагента О , qz 
д3> и т.д., строят графики зависимости температуры t от вре
мени отстоя 2 . Отмечают на гранке принятые интервалы пара
метров t и я» получают область их допустимых значений.

4.2.4.10. Для определения оптимальных значений параметров 
обезвоживания также используют интерполяционное уравнение для 
количества отделившейся воды с параметрами в кодированной форме:

lj lVerf.=ae *а,х, +агхг +аах.хг-(6.+6.х, * £х< +&xx№iz~)
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где В - кодированное значение времени отстаивания, определяе
мое уравнением

Задаются значениями параметров в натуральной форме в пре
делах их верхних и нижних уровней (см.п.4.2.4,6), которые затем 
пересчитывают по уравнениям (12) и (17) в кодированную форму.
Эти значения должны лежать в пределах, в которых было определе
но интерполяционное уравнение, т.е.

для удельного расхода реагента Xj = от -I до +1
для температуры отстаивания Xg = от -I до +1
для времени отстаивания 9 = от +1 до 44

Вычисляют по интерполяционному уравнению (16) количество 
отделившейся воды и сравнивают его с количеством, соответству
ющим заданной гл̂ оине обезвоживания и определяемым по 
уравнениям (3, а, 0, в), полученные данные сводят е таол. 6. 
Выбор паршетров для вычисления проводят в следующем по
рядке. Сначала задаются значениями параметров на верхних уров
нях, затем ступенчато сникают их значения, поочередно оставляя 
значения других постоянными (на верхних уровнях). Начинают сни
жение со времени отстаивания Ъ , затем снижают температуру 
отстаивания t и, в последнюю очередь, проводят снижение удель
ного расхода реагента, ^ . Значение ступени снижения для времен 
ни отстаивания 2 Еыоирают 30 или 60 шн, для температуры и 
удельного расхода принимают ступень, равную интервалу их варьиро
вания (см.уравнение(II) или половине этого интервала. Снижение 
параметров и вычисление количества отделившейся воды проводят 
до тех пор, пока величина hforj. не будет удовлетворять задан
ной глубине обезвоживания (см.л.4.2.3.1). Проверяют также воз
можность одновременного ступенчатого снижения двух параметров, 
в первую очередь, t и 2 .
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Из полученных данных, сведенных в таблицу, определяют ва

рианты значений параметров, обеспечивающих заданную глубину 
обезвоживания нефти. Точность значений параметров определяется 
величиной ступени, на которую снижали его при вычислении коли
чества отделившейся воды.

Примеры определения параметров теплохимического обезвожива
ния в лабораторных условиях приведены в приложении 10.

4.3. Определение параметров электрического 
обезвоживания и обессоливания нефтей

4.3.1. Общие положения
Электрическое обезвоживание и электрическое обессоливание 

в принципе представляют процесс разрушения нефтяной эмульсии в 
электрическом поле тока промышленной частоты. Различие состоит 
только в том, что при электрообезвоживании обрабатывается про
мысловая эмульсия, а при электрообессоливании - эмульсия, полу
ченная искусственно смешением нефти с пресной промывной водой.

4.3.1.1. Электрическое обезвоживание с применением тока
промышленной частоты используют для процесса глубокого обезво
живания с получением нефти с остаточным содержанием воды по 
ГОСТ 2477-65 hf < 1,0# масс. Содержание воды по
ГОСТ 2477-65 в нефти, поступающей на электро обезвоживание, 
tfE *  должно быть не более 10# масс.

Примечание. Для отдельных нефтей, эмульсии которых воспри
имчивы к действию электрического поля, содержание воды в нефти, 
поступающей на обезвоживание, монет быть увеличено до 15-20# 
масс. Содержание остаточной воды в таких нефтях после электро
обезвоживания может быть снижено до следов, 0,1# масс.

Основными параметрами электрического обезвоживания нефтей 
являются:

температура, °С;
удельный расход реагента, г/т;
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пребывание эмульсии в электрическом поле в межэлектрод

ном пространстве, мин;
напряженность электрического поля в меж электродном про

странстве, rI/cm;
общее время пребывания нефти в электродегидраторе, мин.

4.3.1.2. Электрическое обессоливание с применением тока 
промышленной частоты используют для получения товарной нефти с 
содержанием хлористых солей, определяемых по ГОСТ 21534-76 и 
соответствующих требованиям ГОСТ 9965-76 на нефть, поставляемую 
нефтеперерабатывающим предприятиям. Нефть, поступающая на элект
рообессоливание, должна пройти глубокое обезвоживание теплохи
мическим или электрическим способом до содержания остаточной 
воды %Г 1,0$ масс., хлористых солей, определяемык.по
ГОСТ 21534-76, X ^  1000 мг/л.

Примечание. При содержании солей в нефти после глубокого 
обезвоживания более 1000 мг/л или при содержании солей 
в пределах 500-1000 мг/л, но в которой остаточная вода находит
ся в виде высокодиспергирозанной, устойчивой эмульсии либо 
присутствуют кристаллические соли, для получения товарной 
нефти, отвечающей I- й группе по ГОСТ 9965-76, необходимо приме
нять двухступенчатое электрообессоливание. Для нефтей с невысо
кой минерализацией эмульгированной пластовой воды глубокое обез
воживание до содержания остаточной воды менее 0,5 или 1,0$ масс, 
гложет обеспечить содержание остаточных солей, соответствующих 
I и П группам товарных нефтей по ГОСТ 9965-76.

Основными параметрами электрического обессоливания являют
ся:

температура, °С;
удельный расход реагента, г/т;
пребывание нефти в электрическом поле межэлектродлого 

пространства, мин;



39
напряженность электрического поля в межэлектродном про

странстве, кВ/см;
общее время пребывания нефти в электродегидраторе, мин;
расход промывной воды, м3/т;
степень смешения промывной воды с нефтью.

4.3.1.3. Основными параметрами, определяющими капитальные 
затраты и технико-экономические показатели электрообезвожива- 
гощих и электрообессоливающих установок,являются, помимо темпе
ратуры процесса, удельного расхода реагента и расхода промывной 
воды (последа для электрообессоливания), время пребывания 
нефти в межзлектродаом пространстве мин, определяющее произ
водительность электродегидратора мэ/ч,

а = б о ^ , (17)

где ifjua - объем меж электродного пространства, м3, определяе
мый по уравнению где S - площадь электро
дов, м̂ , расстояние между электродами, м.

Общее время пребывания нефти в электродегидраторе Т , мин, 
определяют по уравнению

г-cnlL-3L.r~60 а 1 ’ (18)

где 1/ - объем электродегидратора, м3.
Для промышленных электродегидраторов отношение общего

гГобъема к объему межэлектродного пространства ** 12,5 и,
следовательно,

2 = 12,5, (19)
Общее время пребывания нефти в промышленных электродегид

раторах, работающих на токах промышленной частоты, в за-
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висимости от ее физико-химических свойств находится в пределах 
от 20 до 120 мин» чему соответствует время пребывания в меж
электродном пространстве Т от I» 5 до 9 мин.

4.3.1.4. Напряженность электрического поля Е,кВ/см, опре
деляют по уравнению Е = ^  , где и - напряжение между
электродами, кВ, h - расстояние между электродами, см.

Для промышленных электродегидраторов, работающих на токах 
промышленной частоты, расстояние между электродами h ,уста
новленное во время монтажа, практически не меняется в процес
се эксплуатации. Напряженность поля Е варьируют изменением 
напряжения,подаваемого на электроды, U , для чего на трансфор
маторах, подающих высокое напряжение на электроды, имеется ряд 
отпаек.

В промышленных электродегидратсрах варьирование напряжен
ности поля за счет изменения напряжения на электродах возможно 
в пределах от I до 2 ф/см.

Ней вменяющимися параметрами в процессах алектрообе звожива- 
ния считают обводненность нефти, поступающей после предвари
тельного обезвоживания, Ъ)исх < 1С#,и условия перемешивания ее 
с реагентом-деэмульгатором (см.п.4.2.3.4 и приложение 3).

4.3*2. Оборудование, приборы, реактивы
1. Лабораторная алектрообе эвоживапцая и электро обе сс олива- 

ющая установка (см.п.4.3.3).
2. Термостат TC-I6A.
3. Мешалка для перемешивания эмульсии с реагентом (см.при

ложение 3).
4. Отстойники стеклянные (по ГОСТ 22528-77)̂  исполнение I 

(для определения содержания смолистых веществ в нефтепродуктах 
вместимостью 40 мл).

5. Делительные воронки (по ГОСТ 8613-75).
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6. Водяные бани на температуру до 60°С с гнездами для от

стойников (по ГОСТ 22528-7?)л для делительных воронок (по
ГОСТ 8613-75).

7. Колбы плоскодонные (по ГОСТ 10394-72) емкостью 750 мл.
8. Измерительные цилиндры (по ГОСТ 1770-74) на 100 и 500 мл.
9. Колбы мерные фю ГОСТ 1770-74) на 100 и 200 мл.
10. Стаканчики для взвешивания -бюксы (по ГОСТ 7148-70) .вы

сокие» без плечиков 30/45 мм.
11. Воронки конусообразные (по ГОСТ 8643-75) 3-4.
12. Пипетки с делениями (по ГОСТ 20292-74) на 1,2 и 5 мл.
13. Оборудование, посуда и реактивы для определения содер

жания в нефти воды (по ГОСТ 2477-65) и солей (по ГОСТ 21834-76).
4.3.3. Лабораторная электрообезвоживахщая 

и обессоливающая установка
Установка состоит из лабораторного электродегидратора, бло

ка электропитания и управления, термостата типа TC-I6A.
4.3.3.1. В лабораторном электродегидраторе для моделирова

ния процесса промышленного обезвоживания и обессоливания исполь
зуют два параметра: напряженность электрического поля, Е,щ&/см,
и время пребывания нефти в межэлектродном пространстве, значе
ния которых принимают равными значениям этих параметров в 
промышленном электродегидраторе.

Для уменьшения размеров лабораторного электродегидратора 
и уменьшения необходимого для исследования количества нефти, 
а тфеже для обеспечения воздействия электрического поля на весь 
объем нефти, взятый для исследования, движение нефти через меж
электродное пространство моделируют ступенчатым перемещением 
электродов, жестко соединенных между собой, в обрабатываемой 
нефти, находящейся в неподвижном состоянии.

4.3.3.2. Общий вид лабораторного электродегидратора пока
зан на рис. 3. Он состоит из рабочей камеры, в которую залива-
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Рис. 3. Лабораторный злактродегидратор
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ется исследуемая нефтяная эмульсия. Камера, изготовленная из 
прозрачной маслостойкой пластмассы, состоит из цилиндра 6 с 
плоским или коническим днищем, снабженным термостатирующей ру
башкой 13 для циркуляции в ней воды из термостата. В днище 
цилиндра имеется сливной кран 7 , в верхней части - фланец 4 , 
с помощью которого камера крепится к диску 3 , К диску крепят
ся электроизоляционные направляющие I , по которым перемещает
ся рама 2 , изготовленная также из изоляционного материала.
Диск с направляющими и рабочей камерой с помощью трех ножек 5 
крепится к основанию 8 , на котором находится вся установка в 
рабочем состоянии.

К нижней части подвижной рамы крепится латунная пластина 
9 с втулкой 10 и медной трубкой II , проходящей че
рез центральное отверстие в диске 3 внутрь рабочей камеры.
При перемещении трубка уплотняется резиновым манжетом 12 . К 
трубке припаивается круглый заземленный электрод 14 , к кото
рому при помощи фторопластовой втулки 15 крепится потенциаль
ный электрод 16 . Высота втулки определяет необходимое расстоя
ние между электродами. Через трубку проходит высоковольтный ка
бель 17 , металлическая оплетка которого, подключаемая к "зем
ле”, соединена с заземленным электродом. Токоведущая жила при
паивается к потенциальному электроду. Потенциальный электрод 
изготовляется в виде круглой решетки из медной проволоки диамет
ром 0,8-1,0 мм, заземленный - в виде диска с большим числом от
верстий диаметром 2-3 мм. Электроды вместе с трубкой и изоля
ционной рамой могут вертикально перемещаться вдоль оси камеры 
по направляющим (I), на которые нанесена шкала, определяющая 
положение электродов относительно крышки и дна цилиндра.

4.3.3.3. Число ступеней перемещения электродов tn опреде
ляют, исходя из высоты цилиндрической части камеры электродегид
ратора А/лгм и расстояния манду электродами, h9m, по уравнению
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4.3.3»4. Высокое напряжение на.электроды подается от бло
ка питания и управления, принципиальная схема которого показа
на на рис.4.

4.3.4. Исследование процесса обезвоживания на установке.
4.3.4.1. Объектом исследования процесса обезвоживания яв

ляется нефтяная эмульсия, прошедшая предварительное обезвожива
ние, с содержанием эмульгированной воды 2d ̂ Та̂ 1С% (по 
ГОСТ 2477-65), а также с тем же содержанием воды промысловая 
эмульсия или приготовленная искусственно смешиванием безводной 
нефти с пластовой водой. Содержание остаточной воды в нефти 
после электрообезвоживания 2d ^ 1,0% масс.

4.3.4.2. Значения параметров, подлежащих проверке на ла
бораторной установке.

Интервалы температуры обработки и удельного расхода реа
гента принимают ниже, чем их оптимальные значения, полученные 
при теплохимическом исследовании процесса глубокого обезвожива
ния. Бели такие исследования на данной нефти не проводились, 
то используют значения температур и удельных расходов реаген
тов, оцениваемые на основании общих физико-химических свойств 
нефтей для процесса глубокого обезвоживания электрическим спо
собом (см. табл. I).

Примечание. Бели для исследования электрообезвоживания ис
пользуют нефть после предварительного обезвоживания, то в значе
нии удельного расхода реагента учитывают расход, использован
ный для предварительного обезвоживания.

Интервалы времени пребывания нефти в межэлектродном про
странстве лабораторного электродегидратора принимают также в 
соответствии с физико-химическими свойствами нефти, (см.табл.1),
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Рис. 4. Принципиальная схема Олока питания и управления лабора
торного электродегидратора:V » вольтметр; А - амперметр; АТ - автотрансформатор типа лАТР-2; Р - резистор типа ПЗЪ-ICU; ТР - транс
форматор 3000/100 Б (HOCR-оУБ); Эд - лабораторный 
электроде гидратор
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исходя из продолжительности пребывания нефти в аппарате при 
электрообезвоживании.

Напряженность электрического поля в мен электродном прост
ранстве принимают в пределах от I до 2 кЬ/см (сы.п.4.3.1.4).

4.3.4.3. Для определения параметров процесса электрообез
воживания, обеспечивающих получение нефти с содержанием остаточ
ной воды используют метод планирования эксперимента

л тпо плану типа 2^ . В качестве входных параметров принимают: 
температуру г,°С, в кодированной форме X, ; 
удельный расход реагента-деэмульгатора ,̂г/т обезвожен

ной нефти ( 1%)9 в кодированной форме хг ;
время пребывания нефти в межэлектродном пространстве Т, 

мин, в кодированной форме х3 ;
напряженность электрического поля в межэлектродном про

странстве Е,|£/см, в кодированной форме .
Общее время пребывания нефти в лабораторном электродегидра

торе 2, мин, рассчитывают по уравнению (19), Время отстаивания 
после обработки электропслем о тс. мин, определяют, исходя из
общего времени пребывания в аппарате 2 и продолжительности 
обработки полем:

?.гг = ?-/*>£"= Ш.5-/пуг,
(21)

где m  - число ступеней обработки нефти электрическим полем 
в лабораторном электродегидраторе.

Выходным параметром принимают содержание остаточной воды 
в обезвоженной нефти 2/f* % масс, определяемое по Г0СТ2477-65.

4.3.4.4. Пересчет входных параметров в кодированную форму 
выполняют по уравнениям:

л t (22а)
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(22(5)

x,= 4 т 4 ’’ (2ф)

’ (2?r)

1де у** *ГЧ t Eч - значения параметров в центре плана,
лТлл£ - интервалы варьирования параметров.

Верхние и нижние уровни параметров выбирают в соответствии 
с обоими физико-химическими свойствами исследуемой нефти {см. 
табл. D . Примерные значения уровней варьирования параметров при
ведены в табл.7.

Принимают генерирующее соотношение для плана 24*1 
х«=х. хл х3 и составляют матрицу планирования в кодирован

ной форме, приведенной в табл. 19. По значениям паршетров в ко
дированной форме берут их значения в натуральном виде из 
табл.7 в соответствии с типом исследуемой нефти. В качестве при
мера в табл. 8 приведены эти значения параметров для средней 
нефти (нефть П типа). В матрице планирования (табл.8) также 
помещают значения общего времени пребывания нефти в алектроде- 
гидраторе и времени отстаивания пробы нефти после обработки ее 
электрополем, вычислена̂  по уравнениям (19)и(21),

4.3.4.5. Исследование электрообезвоживания нефти проводят 
в следующем порядке.

Подготавливают установку к работе, для чего поднимают 
электроды дегидратора в верхнее положение, включают термостат 
и создают циркуляцию воды заданной температуры через термос тс- 
тирупцую рубалку рабочей камеры.
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Таблица 7

Интервалы варьирования параметров электро- 
обезвоживания нефтей с различными физико

химическими свойствами

Тип
нефти

Физ.-хим.
свойства Параметры

Уровни Интер
вал
варьирVго-

кгУм3
Г

1верх
НИИ

1-ниж
ний цен

тр
пла
на

I.Лег
кие 
нефти

До 83С 
вкл. Ло 5 Температуре t , °С 40 20 30 10

Уд-расход реа
гента £,г/т 40 10 25 15
Время обработки 
электрополем 
2", мин 3,5 1,5 2,5 1,0

Напряженность 
поля Е, кБ/см 2 I 1,5 0,5

П.Сред
ние 
нефти

о1
В"? 5-15 Температура ± ,°С 60 30 45 15

Уд.расход реа
гента г/т 60 20 40 20
Время обработки 
электрополем 
Tjmi 1 4,0 2,0 3,0 1,0

Напряженность 
поля Е^кЬ/см 2 I 1,5 0,5

Ш. Тяжелые нефти
871-
-910

15-50 Температура t,°С 90 50 70 20
Уд.расход реа
гента ^,г/т 200 160 80 20
Время обработки 
электрополем 'Г, мин 7,0 3,0 5,0 2,0
Напряженность 
поля EjKB/cm 2 I 1,5 0( 5

ЗТ.Очен
тяжелыенефти

ъСвыше
910

Свыше
50

Температура t  ,°С 120 60 90 30
Уд.расход реа
гента £,г/т 140 80 ПО 30
Время обработки 
электрололем 'Г,мин 9,0 5,0 7,0 2,0
Напряженность 
поля Е,кБ/см 2 I 1,5 0,5



Таблица 8
Матрица планирования опыта по глубокому электро обе зво&иваяию нефти 

(на примере средней нефти, П тип)

*проб
Постоянные параметры Варьируемые параметры Параметры,зависящиеот

Выходнойпараметр
К ' ? -

исход-но-об-водв*
H i , #

перемнефтигенто]
вшивание с реа- и

числосту-пене!!
натуральные значения кодирован.значения

мин об/мин £ ?  С г̂/т Ц ш й W X , х2 X , X v ?fOCE lor,мин

I ь С 15 700 5 30 20 2,0 1,0 - I - I - I - I 25 15 и

2
я 15 700 5 60 20 2,0 2,0 +1 - I - I +1 25 15 и .

3 я 15 700 5 30 60 2,0 2,0 - I +1 - I +1 25 15 ш

4 я 15 700 Ъ 60 60 2,0 1 .0 +1 +1 - 1 - I 25 15 bfv

5 я 15 700 Ь 30 20 4,0 2,0 - I - I +1 +1 50 30 и

6
я 15 700 5 60 20 4.0 1,0 +1 - I +1 - I 50 30 и

7 я 15 700 5 30 60 4,0 1,0 - I +1 +1 - I 50 30 и ,

8 я 15 700 5 60 60 4.0 2,0 +1 +1 +1 +1 50 50 ъг,
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В исследуемую нефтяную эмульсию вводят необходимую дозу 

раствора деэмульгатора (см.приложение к п. 4*3.4,2), приготовлен
ного в соответствии с п.4.2.3.3. Перемешивают эмульсию с реаген
том при 20°С на мешалке при выбранных интенсивности (число обо
ротов в мин) и продолжительности перемешивания (см.п.4.2.3.4). 
Смешанную с реагентом эмульсию переливают в колбу и нагревают 
на водяной бане при непрерывном перемешивании до температуры ис
следования. Часть нагретой эмульсии заливают в рабочую камеру 
электродегидратора, другую равную часть заливают в отстойник и 
используют в качестве контрольной пробы. Массу эмульсии, зали
той в камеру и в отстойник, определяют по разности веса колбы 
с эмульсией. Отстойник с контрольной пробой помещают в водяную 
баню с температурой, принятой в исследовании. Такая же темпе
ратура поддерживается термостатом и в рубашке рабочей камеры.

По заполнении рабочей камеры эмульсией проверяют осмотром, 
что электроды полностью погружены в нефть. Устанавливают авто
трансформатор на нужное напряжение и включают напряжение, одно
временно пускают секундомер. Проверяют по килавольтметру напря
жение на электродах и,в случае необходимости, регулируют его с 
помощью автотрансформатора. Проводят ступенчатое перемещение 
электродов сверху вниз с выдержкой времени на каждой ступени, 
принятой в опыте. Время выдержки электродов на каждой ступени 
соответствует времени пребывания эмульсии в межэлектродном про
странстве промышленного электродегидратора. Величину перемеще
ния электродов выбирают на 1-2 мм меньше, чем расстояние между 
ними, ж контролируют ее в ходе опыта по шкале, нанесенной на 
направляющие (см.рис.З). Электроды перемещают до тех пор, пока 
не пройдут весь нефтяной слой в рабочей камере или пока не на
ступит полное замыкание электродов плохо обработанной эмульсией, 
осевшей в нижней части камеры. По окончании обработки эмульсии 
электрополем напряжение выключают, и нефть отстаивают в электро-
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дегидраторе в течение заданного времени при температуре обработ
ки. После отстаивания сливают из камеры через ;пшшй кран снача
ла отделившуюся воду в измерительный цилиндр, а затем в делитель
ную воронку нефтяной слой. Пробу нефти в делительной воронке 
помещают в водяную баню на 5-10 мин для отделения свободной 
воды, захваченной нефтью при сливе из камеры электродегидратора. 
После этого пробу в делительной воронке зачищают, внделивщуюся 
в ней воду сливают, присоединяя ее к воде, сдренированной из ка
меры алвктродепщратора. Общий объем воды измеряют. Нефть в де
лительной воронке перемешивают, определяют раздельно ее массу и 
содержание остаточной воды по ГОСТ 2477-65.

После отстаивания контрольной пробы б течение времени, 
равного общему времени обработки пробы при исследовании электро- 
обезвоживания (см. табл. 8), измеряют об ем выделившейся воды. За
теи пробу переливают из отстойника в делительную воронку, поме
щают на 5-10 мин в водяную баню для четкого разделения фаз, 
зачищают границу раздела и сливают внделивщуюся воду, нефтяной 
слой перемешивают и определяют в нем содержание остаточной воды 
по ГОСТ 2477-65.

Примечания: I) Для мадовяэких нефтей оседание капель 
эмульгированной воды проходит быстро и во время опыта ил содер
жание в нижнит слоях значительно повышается, поэтому ступенча
тое движение электродов проводят снизу вверх, помещая их в на
чале опыта в нужном положении (у дна рабочей камеры), при сох
ранении всех остальных условий.

2}, Для снижения затрат времени при проведении серии проб 
с одинаковой температурой обработки, но при разных остальных 
условиях ( £ )f по окончании алектрообработки сливают всю
нефть из рабочей камеры в делительную воронку и ставят на отста
ивание в водяную баню с температурой опыта. Таким приема:
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освобождают рабочую камеру дегидратора для электрообработки сле
дующей пробы. По истечении времени отстаивания мин (см.
табл.8), зачищают пробу в делительной воронке, сливают выделив- 
щуюся воду, объем которой измеряют, а в оставшемся нефтяном слое 
определяют содержание воды по ГОСТ 2477-65.

3. При последовательном проведении электрообезвоживания 
проб при одинаковой температуре обработку эмульсии реагентом и 
ее предварительное нагревание до заданной температуры выполняют 
для каждой пробы отдельно, чтобы обеспечить одинаковую общую 
продолжительность контактирования реагента с эмульсией, начиная 
с момента его дозировки и до полного отделения воды от разрушен
ной эмульсии.

Порядок следования проб из матрицы опыта (табл.8) рандоми
зируют, как это указано в п. 4.2.4.3. Также поступают при выпол
нении серии проб при одной температуре (см. примечание 2 к этому 
пункту).

4.3.4.6. В результате проведения опыта по п.4.3.4.4,соглас
но матрице в табл. 7, для каждой серии проб при заданных темпера
туре, tf°С, и удельном расходе реагента (jt г/т, для различного
времени пребывания нефти в электрическом поле м̂ин, получают: 

количество воды, выделившееся при электрообезвоживании
нефти,

то же,в контрольной пробе без обработки электрополем,

вания
содержание остаточной воды в нефти после электрообезвожи-
2/ ГОСТ ’ к *

- то же, в контрольной пробе без обработки электрополем,
т / го с т  .ок »

Содержание воды в пробе проверяют по количеству воды, отде
лившейся в этой пробе:

7 гЛ7гГв ^  (SOO- дл/асе)

6L
(23)
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где ЪУ - содержание воды в исходной эмульсии too
ГОСТ 2477-65), (к - навеска эмульсии в пробе, г, I? отд - ко
личество отделившейся вода в пробе, мл, dB - плотность эмуль
гированной воды, г/см3, содержание солей ("сухой оста
ток") в эмульгированной воде, % масс. Расхождение содержания 
б о д ы  в пробе, полученного п р я м ы м  анализом (по ГОСТ 2477-65) и рас
считанного по количеству отделившейся воды, не должно превышать 
0,4# масс.

Опыт, выполненный при условиях матрицы планирования 
(табл.£\ повторяют с новой порцией исходной нефти.

4.3.4.7. Из данных двух параллельных опытов вычисляют сред
нее значение содержания остаточной воды дня каждой пробы по 
уравнению 2ifi = ^  ^  , где 2# , 2с£ , - содержание
остаточной воды в /-той пробе, соответственно, в первом и зто- 
ром опытах и среднее содержание. Полученное среднее значение 
содержания остаточной воды заносят в расче̂ то таблицу, где по
мещены кодированные значения параметров. Образец расчетной таб
лицы дан в п. 4.3.5.7 - см. таог. II. По уравнениям, приведен
ным там же, рассчитывают коэффициенты уравнения регрессии для 
содержания остаточной воды V fк.

Вычисляют дисперсию воспроизводимости по данный’ параллель
ных опытов по уравнению (27,а), проверяют однородность дисперсии 
по критерию Кохрена по уравнению (2^). При однородности дис
персий вычисляют среднюю квадратичную ошибку коэффициентов урав
нения регрессии для содержания остаточной воды до уравнению 
(2£̂ ) и находят доверительные интервалы коэффициентов уравнения 
регрессии по уравнению (30), превердет значимость коэффициентов 
уравнения регрессии и коррелируют его, отбрасывая незначимые 
коэффжцненты*

Проверяют корректированное уравнение на адежватность, вы-л
чиеяяя не нему содержание оететочюй веда ^  при условиях,
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соответствующих матрице планирования (табл.8), находят диспер
сию адекватности по уравнению (31д) и проверяют адекватность по 
критерию Фишера, вычисляя его до уравнению (32).

В случае неадекватности полученного уравнения регрессии 
повторяют опыты в соответствии с матрицей планирования (табл.8), 
уменьшая интервал варьирования параметров (табл.7) так, что
бы требуемое содержание остаточной воды (п.4.3.1.1) было обеспе
чено выбранными значениями уровней параметров.

4.3.4.8. Полученное интерполяционное уравнение регрессии 
для содержания остаточной воды в обезвоженной нефти используют 
для оценки параметров злектрообезвоживанин, применяя для этого 
прием,описанный в п.4.2.4.9.

4.3.5. Исследование процесса электрообессоливания,
4.3.5.I. Объектом исследования электрообессоливания являет

ся нефть, прошедшая глубокое обезвоживание теплохимическим или 
электрическим способом, с содержанием остаточной воды bf 0.
Содержание хлористых солей в нефти после глубокого обезвожива
ния э£Г«,мг/л, определяется минерализацией эмульгированной воды 
и ее содержанием в нефти и может быть рассчитано по уравнению

_ SO- du Zlfo • мг/л
S O D - 9 (24)

где dff - плотность обезвоженной нефти, кг/м3; 0̂СТ -со
держание в ней воды (по ГОСТ 2477-65), % масс.; ^  - содержа
ние солей в эмульгированной воде ("сухой остаток"), % масс.;

- содержание хлоридов в эмульгированной воде в пересче
те на Ыасе% % масс.

Прямое определение содержания хлоридов нефти выполняют по 
ГОСТ 21534-76.

Примечание. Для пластовых вод хлоридною типа приближенно 
молено принять (jco ~ ̂мгее . Содержание хлоридов в пластовой
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воде определяют по ее плотности d 4° и таблице плотности 
растворов М усе (приложение 5).

4.3.5.2. Для получения исходной нефти шш электрообессоли
вания используют пробу промысловой или искусственно приготовлен
ной нефтяной эмульсии с содержанием пластовой воды от 10 до 2С£ 
масс. Эмульсию подвергают глубокому теплохимическому обезвожива
нию при параметрах, обеспечивающих получение обезвоженной нефти 
с содержанием остаточной воды менее 1$0% масс, (см.н.4.2). Разо
вый объем эмульсии, взятый для обезвоживания, принимают таким, 
чтобы количества полученной обезвоженной нефти с О
хватило на все опыты по электрообессоливанию, проводимые в тот 
хе день. Содержание хлористых солей в исходной нефти не должно 
превышать 1000 мг/л (см.п.4.3.1.2).

4.3.5.3. Содержание солей и воды в обессоленной нефти долж
но соответствовать требованиям ГОСТ 9965-76, I- я груша, т.е. 
содержание солей-не более 100 мг/л, водн-не более 0,5% масс., 
шш требованиям поставок на экспорт: солей-не более 40 мг/л, 
воды-не более 0,2%.

4.3.5.4. Из параметров, определяющих процесс электро- 
обессоливания (см.п.4.3.1.2), подлежат выдаче как исходные дан
ные для проектирования (см.п.1.4.3):

температура обработки электрическим полем, °С; 
продолжительность пребывания жидкости (нефти + промывная 

вода) в электродегидраторе, мин;
расход промывной воды, % масс., на нефть, поступающую на 

обессоливание;
напряженность электрического поля, Ф/см; 
тип и удельный расход реагента-деэмульгатора, г/т нефти, 

поступающий на обессоливание.
Температуру электрообессоливания принимают на 5° ниже, 

температуры, установленной для глубокого обезвоживания, так как
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процесс обессоливания, как правило, следует непосредственно за 
процессом обезвоживания. Также принимают тип реагента, который 
был использован в обезвоживании. Дополнительный удельный расход 
реагента устанавливают в опыте. В качестве промывной воды ис
пользуется водопроводная питьевая вода. Условия перемешивания 
нефти с промывной водой выбирают постоянными и соответствующими 
условиям перемешивания в турбулентном потоке в трубопроводе при 
движении с числом Рейнольдса порядка 15000-20000* Перемешивание 
проводят на мешалке для перемешивания эмульсии с реагентом (см, 
приложение 3) при температуре обессоливания в течение 10 мин, 
при скорости вращения мешалки 700 об/мин, что соответствует ука
занному числу Рейнольдса*

Примечание. Для отдельных нефтей использование для обессо
ливания того же реагента, что и для обезвоживания,может дать не
удовлетворительные результаты. В этом случае подбирают тип реа
гента для дополнительного его расхода*

4*3.5.5* Для определения остальных параметров, обеспечива
ющих получение обессоленной нефти заданного качества (см. 
п.4.3.5.3), ставят опыт по методу планирования эксперимента по 
плану типа 2^  , в котором входнши параметрами являются:

время пребывания нефти в электрическом поле в межэлект
родном пространстве, 'Г, мин (в кодированной форме х, );

напряженность электрического поля в межэлектродном про
странстве E,j©/cm (в кодированной форме хг );

расход промывной воды, ^, % масс., на исходную нефть 
(в кодированной форме х3 );

дополнительный удельный расход реагента г/т, исход
ной нефти (в кодированной форме •ZV ).

Значение производительности электроде гидра тора л общего 
времени пребывания в нем нефти рассчитывают, исходя из получен
ных значений напряженности поля Е и времени пребывания нефти



57
в межэлектродном пространстве Т~ по уравненное (17) и (18).

Выходи ши параметрами будут:
содержание хлористых солей в обессоленной нефти х* 9мг/л 
содержание воды в обессоленной нефти, 1/£** % масс*, 

определяемые (по ГОСТ 21534-76 и 9965-76) соответственно.
Уровни варьирования параметров приведены в табл* 9. Однако 

они могут быть скорректированы, если имеется дополнительная ин
формация о воздействии электрического поля на исследуемую нефть.

Значения параметров в колированной форме рассчитывают по 
уравнениям:

время пребывания нефти в поле „ 'l-U .
дТ ’ (2$а)

напряженность электрополя £ и ь. 
* Ч * (250)

расход промывной воды (25в)

удельный расход реагента х . £ &* л9 ’
(2Е*г)

где Еч , 9 у* и - значения входных параметров в цент
ре плана; &Е , дТ , я ду - интервалы варьирования
параметров.

Генерирующее соотношение дня полуреплики от ПФЭ 2* прини
мают: х, осг х 3, получают матрицу планирования опыта,
показанную в табл. 10, где входные параметры даны как в кодиро
ванном, так и натуральном виде. В табл. 10 также приведены зна
чения постоянных параметров, принятые для всех проб, и значе
ние общей продолжительности обработки и времени отстаивания, 
определенные по уравнениям (19) и (21).

4.3.5.6. Опыт по определению параметров электро обессолива
ния проводят на лабораторной установке, описанной в шх.4.3.3.1 
и 4.3.3.2 , в следующем порядке. Подготавливают электрообезво-



58
Таблица 9

Значения уровне! варьирования входных параметров 
в опытах по исследований алектрообессалнвання 

нефтей

Параметры Значения параметров
уровни варьирования центрплава интервалварьиро
верхний угьужшгй вания

Напряженность электрополя EjKB/cm 1.6 1.0 1.3 0,3
Время пребывания нефти в межэлектродном пространстве, с# мин 4 2 3 I
Расход промывной воды, а, 
% масс* ' 7 3 5 2

Дополнительный удельный расход реагента, г/т 15 5 10 5
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Матрица планирования опыта по электрообессоливанию нефтей

£пробы
Постоянные параметры Переменные параметры Параметры, зависящие от параметра?

функция отклика
UfX Хчеж,мг/л

t.
°с нв8Я®спр2в мнвной водой

Числополо-женяйэлектродовт

натуральные значения кодированные значения
гаГГ

% кг/л%мин. <4к /см % Ь'-с X, X* X, X* 2 ото, мин. 2 общ, мин.2,мин об/мин

I kCS Хиа L 15 700 5 2 1.0 3 5 -I -I -I -I 15 25 и X/
2 Ыиг X t 15 700 5 4 1.0 3 15 +1 -I -I +1 30 50 ЪГш х<
3 йог X 1”М t 15 700 5 2 1.6 3 15 -I +1 -I +1 15 25 ъг, X»
4 ЪЕГ X*** t 15 700 5 4 1.6 3 5 +1 +1 -I -I 30 50 U Xv
5 Ж Т X*#t i 15 700 5 2 1.0 7 15 -I -I +1 +1 15 25 и X s

6 2 J 2 T t 15 700 5 4 1.0 7 5 +1 -I +1 -I 30 50 и A c

7 t 15 700 5 2 1.6 7 5 -I +1 +1 -I 15 .25 и Xt
8 и г Х и л t 15 700 5 4 1.6 7 15 +1 +1 +1 +1 30 50 T J t Хш

Примечания. I. Температуру обессоливания /,°С, принимают на 5° ниже температуры глубокого обезвоживания.
2. Весь опыт проводят на одном образце нефти после глубокого обезвоживания о содержанием волн ЪУ™ и оодей 

(ом. п. 4.3.1.2).
3. Переменные параметры: продолжительность отстаивания нефти после обработки электрополем мин , и общую

продолжительность обработки З^мин., определяют по времени пребывания нефти в мехэлектродном пространстве 'Г, мин, 
по уравнению у

г®*4‘" srfe"̂ " £-*■=
где 24, /?э - ооответотвенно объем, площадь электродов и расстояние между электродами промышленного
электроде пиратора, моделируемого лабораторный электродегидратором, величина 3^7 для электродегвдратора ЭГ-160 
равна 13,3; для ЭГ-200 и электродегдцратора поотавки ГДР - 12,5; т - число положений (отупеней) электродов в 
лабораторном электродегидраторе.
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кивающую установку к работе, для чего поднимают электроды в 
верхнее положение, включают термостат и создают циркуляцию воды 
задашей температуры через термостатирующую рубашку рабочей ка
меры. Исходную нефть непосредственно после глубокого тепло химиче- 
скеге обезвоживания перемешивают, заливают в тарированный стакан 
мешалки для перемешивания с реагентам и взвешивают. Объем нефти 
должен быть на 10-20 мл больше, чем объем камеры электродегидра
тора. Пробу нефти нагревают нри непрерывном перемешивании до за
данной температуры и в нее вводят раствор деэмульгатора и промыв
ную воду, нагретую до той же температуры. Перемешивают при тем
пературе опыта нефть с реагентом и промывной водой определенное 
время при заданном числе оборотов мешалки и затем переливают в 
камеру электродегядратора, следя по воздушнику за полнотой запол
нения камеры. По вторичному взвешиванию стакана мешалки с остат
ками нефти определяют навеоку нефти в камере электродегидратора. 
Одновременно с пробой нефти, поступающей на электрообработку, 
перемешивают с реагентом х промывной водой в тех хе условиях 
контрольную пробу, которую после перемешивания переливают в де
лительную воронку и отстаивают на водяной бане при заданной тем
пературе и продолжительности, равной общему времени алектрообра- 
ботки (обработка ваши + отстаивание).

При заполнении рабочей камеры злектродещдратора нефтью 
проводят ее обработку алек1рополам,как указано в п. 4.3*4.4. Ког
да обработка закончена, нефть из камеры шесте с выделившейся ве
дой сливают через нишиий кран в даштеттцую воронку ж отстаивают 
на водяной бане при той же температуре, что и в элшктродагвдрато- 
ре,в течение необходимого времен* go окончании отстаивания вы
делившуюся воду сливают, ее объем измеряют, а в оставшейся неф
ти определяют содержание воды по (ГОСТ 2477-65) и хлористых оолей 
(до ГОСТ 21534-76) .В выделившейся воде также определяют содержа-
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ние хлористых солей по п. 1*4.5 (ГОСТ 21534-76) .Также поступают 
и с контрольной пробой после ее отстаивания.

Порядок следования проб из матрицы опыта (см. табл. 10) ран
домизируют, как это указано в п.4.2.4.3.

Опыт, выполненный при условиях матрицы планирования (см. 
табл. 9), повторяют с новой порцией исходной нефти.

4.3.5.7. Из данных двух опытов вычисляют средние значения 
содержания остаточных воды и солей для каждой пробы по уравне
ниям:

L 2 > ГГ- ОСг^  г (26)

где 2 $  з 2 JI з - содержание остаточной воды в £-той про
бе соответственно в первом и втором опытах и среднее содержание 

ос[ 9 X L - то же, хлористых солей.
Полученные средние значения заносят в расчетную табл. II, 

где также помещены значения кодированных параметров. Вычисляют 
суммы по столбцам произведений xL Vfc и х, хс с учетом их 
знаков и рассчитывают коэффициенты интерполяционных уравнений 
регрессии по формулам (ад. табл. II).

Расчет коэффициентов интерполяционного уравнения может быть 
выполнен и на ЭВМ (Пакет научных программ на фортране", Математи
ческое обеспечение ЕС ЭВМ, выл. 2, Минск, 1973, , программа: 
"Вычисление коэффициента корреляции и линии регрессии - M / S R ).

Вычисляют дисперсию воспроизводимости по данным параллель
ных проб по уравнению:

для содержания остаточной воды

S 'M - Щ 'ж . (27fl)



S* CJ

Таблица II

Г —

1
2

3
4
5
6

7
8

Расчет коэффициентов интерполяционных уравнений содержания остаточных солей 
зг* и воды Ык в нефти после обессоливания

Кодированные параметры Значение произведений Значения произведений !-f)0б
Ху Ху%

$
$ч
н*ь'ы х М хгЫ XybJi Ху 1{ft

-1г/гм
I-
Т,хМсГ/Tv Ufi Xi X<x£ XtXi XsXi XyXi t /M, XaXyXiXXyXi

-I-I-I-I+1+1+1 и< м< М М< *bfi 4 %iff 4 иг, X , -Xv- x , -x< M , M , 4-Xy
+1-I-I+1-I-I+1 а + ltfz -а-ы 4 Ь/г - bJz М г * Ыг Xz *X t - x M l ~XZ M l M s
-I+1-I+1-I+1-I Ыз -а*йл Му Ms Ms / ЪУз Му Xy -Xy *x3 M 3 Ms Ms Ms ' Xj
+1+1-I-I+1-I-I ы, 4 Vfq 4 гйу - 20 у Му Му -Ufa, М у Xy 4Xy My My My 4Xy My My-I-I+1+1+1-I-I Ыг -Ztfs -а4 Zjs + ЬУ5 Ms Ms M s Xs -xv-x>4XS Ms Ms -Xs Ms-
+1-I+1-I+1+1-IU * ьЛ - и 4 Ufg - й :-ЙС4ЪЛ Ms x e M 6 M e Ms Mg Mg Ms-I+1+1-I-I-I+1 Ы -ъЛ *йЛ *Wf м M t Mr, М , X>“XVM , 4X , -xvMs M , +x?
+1+1+1+1+1+1+1 щ *ьЛ +&л +щ 4 *ъл м а 4bfS Xg М й 4X , M s Mg Mg Mg

а — TWi г м I M  -1I ,я I M т-,й г .ъ stX ia L x L x L x L x : L x L eX iL X

Коэффициенты уравнения регрессии
для содержания воды ЬГ* ■ L + £,?, * 6*Хг * hx* * &Х* * 6« Х,Х» * х,хл * &>уХ<Хч ,

I  W  /  Т,Ь> /  lib r  9 Zthf l  ZyttJ. t ийг. t ьй г /  ??й г.вычисляются по уравнениям: Ы " ~g~, о3ж ~5~> 0**“Г~* о*я ~Т~/ ь,3я М ‘, 6,v~~g~>

для содержания солей 
вычисляются по уравнения!:

Хм  = Cm* СХ, *ах* *СзХз * СуХ у * С,*Х,Х4 * С,ЛХ,Х* 4 О уХ Х у,

- л *'Х _ Лх. _ t,T - rss .Л-Т*» О я ~Г* о - "  * ~г“, <Ггш = - § - , С,у- — ; ^  JT
“7"'
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для содержания остаточных солей

S'«. 4е Ш (27,6)
Проверяют однородность дисперсий по критерию Кохрена, вычисляе
мому по уравнениям

_  CuSi —

&  £ ( ч - щ ж ’
(2^ а)

S- (oCi — JC;)a m k c

(2ф)

где (Vfi - )макс и ( oc'i-lCi )2 - квадрат максимального 
отклонения соответственно количества остаточной воды и солей 
от среднего значения в опытах.

Сравнивают вычисленное значение критерия Кохрена с таблич
ным равным 0,68 для числа степеней свободы /, = I и
/г~ 8 для уровня значимости 0,05. Если и (?х меньше
(УГас , то дисперсии однородны. В противном случае необходимо 

повторить эксперимент согласно матрице планирования (см. табл. 
10).

При однородности дисперсий находят среднюю квадратичную 
ошибку коэффициентов уравнений регрессии по уравнениям: 

для содержания остаточной воды

; (29я

для содержания остаточных солей

(2 6̂)
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Находят доверительные интервалы коэффициентов уравнений регрес
сии

t S (6i) v Д Cl S(Cl),
(30)

где i - табличное значение критерия Стшдента, разное 2,31 при 
числе степеней свободы ^ = 8 (степени свободы, с которой опре
делялась дисперсия воспроизводимости) и уровне значимости 0t=O,O5. 
Сравнивает коэффициенты уравнения регрессии с доверительным ин
тервалом, если абсолютная величина коэффициента больше, чем до
верительный интервал, т.е. lbi\>ibi и \Ci!> &Ci , то коэффен 
циент значим. Отбрасывают в уравнении регрессии члены с незначи
мыми коэффициентами.

Проверяют корректированные уравнения на адекватность, длялчего вычисляют по этим уравнениям содержание остаточной воды Щ. 
ли солей при условиях,соответствующих матрице планирования

(ом. табл. 9), и находят дисперсию адекватности по уравнениям:

4 и = гг(Ш -А )г
н -ii ’

А / - Х с  ’

(33£)

(310)

где Vfi и cci - средние значения соответственно, содержания 
остаточной воды и солей в опытах (см. табл. Н ); ы - число проб 
в матрице, л/ = 8; число значимых коэффициентов в
уравнениях регрессии для содерясания остаточной воды и солей, 
соответственно.

Вычисляют критерий йппера по уравнениям: 

гг , Ш) , р*_ 5<rj(oc)
' r S'M ’

(32)
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где дисперсия воспроизводимости содержания остаточной воды 

и солей £*fx) определены по уравнениям (27,а) и 
(21[б). Если расчетное значение Fi, и Fx критерия Фишера не 
превышает табличное (приложение 7) при числе степеней свободы 
для числителя ̂  = л/ - £ и знаменателя £  = 8 и уровня 
значимости <£ = 0,05, то модель адекватна.

В случае неадекватности модели повторяют опыты согласно 
матрице планирования (см. табл.10), уменьшая интервал варьирова
ния параметров (см. табл. 9), но так, чтобы требуемое содержание 
остаточной воды и солей (см. п. 4.3.5.3) было обеспечено выбранны
ми значениями уровней параметров.

4.3.5.8. Полученные интерполяционные уравнения для содержа
ния остаточной воды и хлористых солей в обессоленной нефти при
меняют для оценки параметров электрообессоливания. Для этого 
используют прием, описанный в п.4.2.4.9. Основными пара
метрами, определяющими капитальные затраты и эксплуатационные 
расходы, являются время пребывания нефти в межэлектродном про
странстве Т9 мин, от которого зависит производительность элект
родегидратора (см.уравнение 17), и расход промывной воды J , %9 
Для их определения принимают другие параметры - напряженность 
поля Е,1ф/см, и удельный расход реагента .̂,г/т,-постоянными, 
равными их значениям на верхнем уровне (см. табл.10) и вычисляют 
по интерполяционным уравнениям (см. табл. II) содержание остаточ
ной воды и солей в обессоленной нефти для ряда значений f и 
ступенчато их снижая с верхнего уровня до нижнего (табл.8). Нату
ральные значения параметров, принятые для расчетов, пересчиты
вают в кодированные по уравнениям (25,а-г). Определяют те сочета
ния параметров f и ^ , которые обеспечивают получение обессо
ленной нефти требуемого качества (см.п.4.3.5.3). Проверяют воз
можность снижения удельного расхода реагента ,̂г/т, и напряжен
ность поля; Е,&/см, без заметного увеличения основных парамет-
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ров и ^ при сохранении необходимых качественных показа
телей обессоленной нефти»

5. МЕТОДИКИ ПОЛУЧЕНИЯ ИСХОДНЫХ ДАННЫХ ДЛЯ 
ПРОЕКТИРОВАНИЯ УСТАНОВОК ПОДГОТОВКИ НЕФТИ 
НА ПИЛОТНЫХ УСТАНОВКАХ

5.1» Общие положения
5.1.1. Пилотные установки воспроизводят в уменьшенном мас

штабе непрерывный процесс подготовки нефти» проходящий на про
мышленной установке» что обеспечивает наиболее достоверные исход
ные данные для проектирования» В то же время для проведения ис
следований на пилотной установке требуются значительно большие 
количества нефтяной эмульсии» чем в лабораторных исследованиях» 
составляющие несколько десятков литров на один опыт» В целом на 
завершение всего цикла исследований потребуется, как минимум,
от 100 до 300 л эмульсии.

5.1.2. Настоящая шструкция включает методики проведения 
исследования на пилотных установках, воспроизводящих все основ
ные процессы подготовки нефти:

предварительное обезвоживание нефти;
глубокое обезвоживание нефти теплохимическим а электриче

ским способом;
обессоливание нефти электрическим способом.

5.1̂ 3. В соответствии с требованиями "Унифицированных тех
нологических схем комплексов сбора и подготовки нефти, газа и 
вода..." (РД 39-I-I59-79, п.2.3, 2.3.9, 3.2) промысловой под-
хотоекь подлежат не̂ ти, содержащие то или иное коли
чество растворенного нефтяного газа. Поэтому объектом исследова
ний, проводимых на пилотных установках, должна явиться газонасы
щенная нефть, давление насыщения для которой определяется местом 
расположения исследуемого процесса подготовки в общей цепи техно-
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логических комплексов сбора и подготовки нефти, газа и воды.

При наличии на обустраиваемом месторождении действующих 
скважин с обводненностью и давлением на устье, соответствующими 
требованиям, исследования газонасыщемюй нефти на пилотных уста
новках проводят непосредственно на промысле, При отсутствии 
таких скважин проводят исследования газонасшценнои нефти, при
готовленной из безводной нефти и пластовой воды» для чего в 
данную инструкцию включена соответствующая методика.

5.1.4. Данная инструкция дает описание технологических схем 
и аппаратов пилотных установок, порядок работы на них и способ 
обработки полученных данных. При изготовлении конкретной пилот
ной установки и последующей работе на ней следует, основываясь 
на положениях настоящей инструкции, составить для нее детальную 
рабочую инструкцию, обеспечивающую нормальную и безопасную рабо
ту как в промысловых, так и лабораторных условиях.

5.2. Пилотная установка для приготовления 
газонасыщенных эмульсий

5.2Л. Пилотная установка предназначена для получения све
жих газонасыщенных эмульсий из безводной нефти и пластовой воды, 
естественной или приготовленной искусственно.

Эмульсию получают продавливанием газонасыщенных нефти и во
ды через зжекционннй смеситель. Необходимую дисперсность эмуль
сии обеспечивает соответствующий перепад давления на смесителе.

Установка может быть использована как в промысловых, так и 
лабораторных условиях. Для получения эмульсии в промысловых ус
ловиях используют газонасыщенную нефть, отбираемую с выкидной 
линии скважины, и попутный нефтяной газ* В лабораторных условиях 
применяется разгазированная безводная нефть, искусственно насы
щенная утлеводороднш газели. В качестве последнего мснут быть 
использованы сжиженные газы (пропан-бутановая смесь). Газонасы
щенная вода готовится путем насыщения естественной или искусет-
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венной пластовой волн нефтяным газом*
5.2.2. Оборудование
I. Пилотная установка для получения эмульсий газонасыщен

ных нефтей.
2* Баллон с азотом с редуктором.
3. Баллон с пропан-бутаном с редуктором.
4. Канистры полиэтиленовые объемом 10 л - 4 шт.
5. Воронка химическая i 120-150 мм.
5.2.3. Пилотная установка для получения газонаснщенннх 

эмульсий, принципиальная схема которой показана на рис. 5, состо
ит из расходных емкостей для нефти I и воды 2, емкости готовой 
эмульсии 3, смесителя 4 для эмульгирования воды в нефти, венти
лей 5-15 для управления перемещением жидкости (нефти, воды, 
эмульсии) и газа, манометров 1-3 и соединительных трубок диамет
ром 6 тл для распределения потоков жидкостей и газа по установке.

Емкости 1,2,3 представляют собой выполненные из оргстекла 
цилиндры, закрытые с обоих концов металлическими фланцами, в ко
торых крепятся вентили и манометры. Размеры емкостей и условия 
работы на них сведены в табл. 12.

Таблица 12
Размеры емкостей и условия работы на них

Викость Внутр.диаметр,
d,m

Высота
к
т

Объем
V,л

Толщинастенки, Рабочеедавл.,
ати

Макси-малънаяе̂мпер..

I 240 500 22,6 хо 20 60
2 240 500 22,6 10 20 60
3 360 500 51,0 10 20 60
Прозрачные стенки емкостей позволяют следить за уровнями 

жидкости в них во время работы. Для повышения прочности на стен
ки контейнеров навивается стальная проволока толщиной 2-3 ж . 
Пилотная установка рассчитана на рабочее давление 20 ати. Уста-



Ряс* 5* Схема пилотном установки для приготовления 
газонасылеином неутянои эмульсия
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новка смонтирована в один блок ва металлическом каркасе для 
удобства транспортировки и работы на ней.

Смеситель, принципиальная схема которого изображена на 
рис.6, представляет с осой камеру I, разделенную стальной ре
шеткой 2 на две части. Верхняя часть камеры соединена с тройни- 
ком-ажектором 3, в который ввернут нефтяной штуцер 4. Нижняя 
часть камеры соединена с накопителем эмульсии. Нефть и вода по
ступают в камеру под давлением соответственно нефтяной и водя
ной расходных емкостей. Эмульгирование воды в нефти происходит 
при прохождении нефти и воды через тройник-эжектор и решетку 
смесителя в условиях разгазирования. Дисперсность получаемой 
эмульсии регулируется перепадом давления между расходными емко
стями нефти и воды и накопителем, а также зазором в ажектиру- 
пцей части между нефтяным штуцером и тройником-эжектором.

5.2.4. Обводненность и дисперсность газонасыщенной нефтя
ной эмульсии.

5.2.4.1. Содержание воды в эмульсии зависит от того, для
какого процесса подготовки не^ти она приготавливается:

для исследования предварительного обезвоживания готовят 
эмульсию с содержанием воды (по ГОСТ 2477-65/от 30 до 5058 масс. 
(см.п.2.4.1 данной шструкции);

для исследования глубокого обезвоживания теплохимическим 
сп ос об см-от 10 до 2058 масс., электрическим способом-не более 1058 
масс.

Примечание. Для нефтей, восприимчивых к действию электриче
ских полей, о чем судят по исследованиям на лабораторном элект
родегидраторе, содержание воды в исходной эмульсии может быть 
повышено до 2Q58 масс.;

для исследования электрообессавивания содержание воды 
в исходной нефти не более 1% масс*; для обессоливания используют
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Рве* 6. Принципиальная схема смесителя для получения эмульсий:I - корпус; 2 - решетка (диаметр отверстий I мм); 3 - тройник-эхектор; 4 - не4тяной штуцер;5 - прокладка
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нефть после теллохимического шш электрического глубокого обез
воживания.

5.2.4.2. .Дисперсность приготовленной эмульсии должна соот
ветствовать требованиям, сформулированным в п.2.4.2 настоящей 
инструкции.

5.2.5. Выбор давления эмульгирования
5.2.5.1. Б соответствии с "Унифицированными технологически

ми схемами комплексов сбора и подготовки нефти, газа и воды неф
тедобывающих районов (РД 39-I-I59-79) на подготовку может посту
пать обводненная нефть:

после первой ступени сепарации - на предварительное обез
воживание при проведении его на дожимной насосной станции (п.3.2 
"Унифицированных схем") или при размещении первой ступени сепа
рации на ЦПС (п.2.2 "Унифицированных схем"); в этом случае дав
ление газонасыщенной нефтяной эмульсии определяется давлением 
попутного газа первой ступени сепарации;

после второй и последующих ступеней сепарации - на предва
рительное обезвоживание при проведении его на ШС при условии 
проведения первой ступени сепарации на промысле (п.3.3.1 "Унифи
цированных схем"), а также на глубокое обезвоживание и обессоли
вание (л.п.2.3.9 и 3.2.2 "Унифицированных схем"); в этом случае 
давление газонасыщенной нефтяной эмульсии, поступающей на под
готовку, определяется давлением на предшествующей (второй) ступе
ни сепарации.

5.2.5.2. Рекомендуемые давления подготовки нефти, при кото
рых должна работать отстойная аппаратура, для процесса предвари
тельного обезвоживания нефти после первой ступени сепарации со
ставляют не более 1,0 и 1,6 МПа (10 и 16 кг/см̂ ) см.
ОСТ 39-988-79 "Установки сбора и транспорта нефти и нефтяного 
газа". иа̂ а*етри̂ еские ряды, процессов соезволИ-
вания и обессоливания нефти после второй и последующих ступеней
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сепарации - не более 0,6 МПа (6 кг/см2) (см.ОСТ 39-061-78 "Уста
новки подготовки нефти. Параметрические рады").

Фактическое давление, при котором должна быть приготовлена 
газонасшценная эмульсия, выбирается в указанных пределах совмест
но с проектной организацией, исходя из принципиальней технологи
ческой схемы сбора и подготовки нефти обустраиваемого месторож
дения, согласованной с заказчиком.

5.2.5.3. Перепад давления на смесителе и величину необходи
мого зазора, обеспечивающих дисперсность газонасыщенной эмульсии, 
устанавливают, проводя серию предварительных проб получения 
эмульсии с различными перепадами давления и определяя каждый раз 
ее дисперсность по методике, указанной в приложении I. При выборе 
перепада давления и величины зазора следует ориентироваться на 
следующие данные (табл. 13).

Таблица 13

Перепад давления на смесителе,

Ша (кг/см2)

Величина зазора между нефтяным штуцером и тройником- эжектором,
мм

Обводненность эмульсии,

%

Средний объемно- * поверхностный диаметр капель эмульгированной воды,
мк

0,5 (5) 2 10-20 6-8
0,3 (3) 2 10-20 15-18
0,5 (5) 2 20-40 8-10 !
0,3 (3) 2 20-40 20-25
5.2.6. Получение эмульсии в промысловых условиях
5.2.6.1. Дня получения эмульсии на промысле мажет быть ис

пользована скважина, даюшая безводпуго нефть или коллектор (гре
бенка на СП) безводной нефти до первой ступени сепарации. Давле
ние газонефтяной смеси в месте отбора пробы нефти не должно пре
вышать давление, на которое опрессована установка, но быть не
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ниже давления газонасщеиной эмульсии плюс перепад давления на 
смесителе, необходимый для приготовления эмульсии.

Перемещение жидкостей и установке, поддержание давления 
насыщения в приготовленной эмульсии и ее перемешивание (в 
случае необходимости) осуществляются додутнш нефтяным газом, от
бираемым из той хе выкидной линии скважины или из другого источ
ника попутного газа подходящего давления, например, затруб- 
ного пространства, сепаратора первой ступени и пр.

Установка позволяет получить эмульсию с газонасыщэнностью 
в пределах рабочих давлений ее аппаратов.

5.2.6.2. Подготовка установки к работе. Перед началом рабо
ты проверяют внешним осмотром целостность установки и ее частей.
Проверяют все вентили - они должны быть закрыты, но легко откры
ваться. Рассчитывают, исходя из требуемого объема приготовленной 
газонасыщенной эмульсии 1/т&* * ее обводненности, ,
необходимые объемы безводной нефти, %,л, и пластовой воды,
1£,л, по уравнения!:

Где

ниш

7 г __ 2/эм'Ъ/*лг __ я с/э* . 
/00-$**** di > (33)

iff/- Уэм - ikf
Ъ}пи7х -  обводненность эмульсии (по ГОСТ 2477-бф 

с1 э -  плотность эмульсии,кг/м3, вычисляемая по уравне-

____ /ОО- ф*аее_____
ъ е г /  f  /00- 0*<гсе-У £Т_ а
di с/н (34)

di и cLH - плотность, кг/м3, соответственно, пластовой воды 
и безводной нефти; Омт- содержание солей ("сухой остаток")
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Заливают необходимое количество воды в емкость 2 (см.рис.7) 

через вентиль 17, воздух из емкости сорасывают через вентиль 5. 
Подключают с помощью медного капилляра / 5-6 мм вентиль 10 уста
новки к пробоотборному крану газонефтяной смеси на промысловом 
трубопроводе. Открывают вентиль 10 и начинают наполнение емкости I 
газонасыщенной нефтью. Воздух, а затем попутный газ, поступа
ющий с нефтью, перепускают через вентили 7 и 6 в емкость 2, где 
проходит насыщение пластовой воды нефтяным газом. В случае ис
пользования искусственной пластовой воды одновременно отдувает
ся растворенный в ней кислород воздуха. Избыток газа сбрасывают 
через вентиль 5 в атмосферу. Также продувают газом емкость 3, 
пропуская его через вентили 7 и 12 при закрытом вентиле 5. При 
продувке емкости 3 воздух сбрасывают через вентиль II. После 
продувки закрывают вентили II и 12, оставляя в емкости 3 давле
ние, равное выбранному давлению газонасыщенной эмульсии. Во вре
мя набора нефти в емкость I и продувки газом воды в емкости 2 
давление в них регулируют вентилем 5, поддерживая его равнш 
давлению, под которым будут продавливать нефть и воду черев сме
ситель (больше давления в емкости 3 на величину перепада давле
ния на смесителе). После того, как емкость I заполнена на 3/4 
объема нефти, закрывают вентили 5 и 10, оставляя вентиль 7 пол
ностью открытия. В емкостях I и 2 устанавливают давление, под 
которым будут продавливать нефть и воду через смеситель. Установ
ка подготовлена к получению газонасыщенной эмульсии*

5*2*6.3. Получение газонасыщенной эмульсии* Для пропуска
ния нефти и воды через смеситель приоткрывают вентиль 10 для по
дачи нефтегазовой смеси с промыслового трубопровода и вентиль II 
на емкость 3 и тотчас ие открывают вентили 8 и 9. Нефть и воду 
пропускают через смеситель 4 при заданном на нем перепаде давле
ний, который устанавливают, поддерживая соответствующие давления
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в емкоотях I и 2 подачей нефтегазовой смеси через вентиль 10 и 
в емкости 3-за счет сброса газа через вентиль II. Расход нефти 
и воды определяют по градуировке, нанесенной на стенки емкостей 
I и 2. Процесс получения эмульсии длится 30-60 с в зависимости 
от перепада давлений на смесителе 4 и от объемов пропускаемых 
через него жидкостей. В зависимости от необходимого количества 
газонасыщенной эмульсии и ее обводненности процесс получения, 
возможно, потребуется повторить. В этом случае количество воды в 
емкости 2 при ее полном заполнении обеспечит получение эмульсии 
в количестве, соответствующем объему емкости 3. Необходимое для 
этого количество нефти получают при двухкратном заполнении емко
сти I.

По окончании продавливання через смеситель необходимых ко
личеств нефти и воды полученную эмульсию перемешивают в емкости 
3 нефтяным газом, отбирая его из емкости I через вентили 7 и 12 
при закрытом вентиле 6. Избыток газа сбрасывают через вентиль 
II, поддерживая в емкости 3 давление, равное давлению насыщения 
эмульсии* Отбирают пробы полученной эмульсии на содержание воды 
(по ГОСТ 2477-65) и дисперсность через вентили 16 и 13 при закры
тых вентилях 14 и 15. Пробу на дисперсность отбирают с противо
давлением в контейнер с последующим медленным разгазированнем, 
чтобы избежать дополнительного диспергирования воды*

Газ, необходимый для перемешивания эмульсии, получают в ем
кости I за счет подачи в нее нефтегазовой смеси через вентиль 
10* Эмульсию из емкости 3 расходуют на исследование через венти
ли 16 и 13 при закрытых вентилях 14 и 15, поддерживая давление 
в емкости 3 подачей нефтяного газа через вентили 7, 12.

При необходимости удалить пэфть из емкости I или воду 
из емкости 2 открывают, соответственно, вентили 5,6,7 и 15 или 
5 и 14 и удаляют жидкости через вентиль 13. Вентили 8,9,10 и 16 
при этом закрыты.
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5.2.7. Получение эцулъсии в лабораторных условиях
5.2.7.1. В лаборатории газонасыценную эмульсию подучают из 

безводной разгазированной нефти и пластовой вода (естественной 
или искусственной) на пилотной установке, описанной в п.5.2.3, 
используя в качестве углеводородного газа смесь пропана я бута
на (сжиженный газ).

5.2.7.2. Подготовка установки к работе. После осмотра уста
новки и проверки вентилей заливают необходимые объемы безводной 
нефти и пластовой воды соответственно в емкости I и 2 через 
вентили 18 и 17, сбрасывая воздух через вентили 7,12,11 ж 5. 
Объемы нефти и вода определяют,как показано в п.5.2.6.2. По за
полнении емкостей I и 2 вентили 5,12,11,17 и 18 закрывают. Бал
лон с пропан-бутаном присоединяют с помощью капилляра Й ш к  
вентилю 10 я приступают в насыщению газом (пропан-бутаном) неф
ти и воды. Для этого газ от баллона подают по линии черев венти
ли 10-7-6. Краны 8,9,11,12,13,14,15,16 - закрыты. Вентиль 5 
открыт. Сначала продувают систему газом при небольшом избыточном 
давлении $хо манометру I) для деаэрирования вода от кислорода воз
духа. Затем вентиль 5 закрывают, а нефть я воду продолжают насы
щать газом до принятого давления насыщения (см.п.5.2.5.2), регу
лируя давление вентилем 10. По достижении необходимого давления 
в емкостях I и 2 (по манометрам I и 2) закрывают вентили 6,7,10 
и выдерживают установку в герметичном состоянии 15 мин. Вели 
за это время давление в емкостях I и 2 не изменится, то насыще
ние нефти и воды газом прекращают. Бели давление падает, то от
крывают кран 10, давление вновь доводят до нужного и снова 
дают выдержку и так далее. После насыщения не̂ ти и боды

газом ( пропан-оутаном ) создают такое же давление в емкости 3, 
для чего открывают вентиль 12 (вентили 6 и 7 должны быть откры
ты) н несколько приоткрывают вентиль II, чтобы удалить воздух 
иэ емкости 3. Затем вентиль II закрывают и устанавливают, регу-
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лируя вентиль 10» необходимое давление во всех трех емкостях 
(по манометрам 1,2,3). После установления давления закрывают 
вентиль 12 и увеличивают давление в емкостях I и 2, подавая газ 
через вентиль 10, до давления, под которым должно проходить лро- 
давливание нефти и воды через смеситель 4. Установка готова к 
эмульгированию воды в нефти.

5.2.7.3. Получение газонасыщенной эмульсии. Эмульгирование 
проводят так, как это описано в п.5.2.6.3. Постоянный перепад 
давлений на смесителе поддерживают подачей в систему пропан-бу
тана через вентили 10,7,6. Полученную эмульсию перемешивают в 
емкости 3 пропан-бутаном в течение 10 мин* Перемешанную эмуль
сию подают на исследование через вентили 13 и 16 при закрытых 
вентилях 14 и 15. .Давление в емкости 3 во время расходования 
эмульсии поддерживают по манометру 3 подачей пропан-бутана че
рез вентили 10,7,12.

5.2.8. Для исправления ошибок при проведении процесса 
эмульгирования, приведших к получению некачественной эмульсии, 
проводят повторное эмульгирование. Оно позволяет получить также 
более дисперсную и более монодисперсную эмульсию.

повторное э&̂ льгироьание проводят следующим 
образом. Эмульсию, полученную в результате первого эмульгирова
ния, из емкости 3 переводят через вентили 14 и 15, соответствен
но, в емкости I и 2 за счет давления газонасыщенной эмульсии, 
сбрасывая воздух из емкостей 1 и 2 через вентили 5 и 18. с*атем 
закрывают вентили 14, 15, 5 и 18 и создают в емкостях I и 2 дав
ление за счет подачи газа (или нефтегазовой смеси) через вен
тили 10, а также 7 и 6, равное давлению, под которым ведут про- 
давливание жидкости через смеситель* Одновременно, приоткрывая 
вентиль 12, поднимают давление в емкости 3, если в этом есть 
необходимость, до давления,равного давлению насыщения. Установив 
необходимые давления в емкостях 1,2 и 3, проводят повторное
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эмульгирование, продавливая жидкости из емкостей I и 2 в ем
кость 3, как указано в п.5.2.6.3. при заданном перепаде давле
ний.

При промывке установки от остатков нефти после окончания 
работы для сеооодного перемещения промывной жидкости исполь
зуют азот, который от баллона может быть подан (как и пропан-бу
тан) в любую часть установки.

5.3. Методика определения параметров процессов
предварительного и глубокого теплохимического 
обезвоживания нефти на пилотной установке

5.3.1. Назначение методики
Методика предназначена для определения следующих парамет

ров процессов предварительного и глубокого обезвоживания, необ
ходимых при проектировании объектов подготовки нефти: 

температуры отстаивания; 
времени отстаивания; 
расхода реагента-деэмульгатора.

Согласно требованиям к технологическим процессам подготов
ки нефти, изложенным в п. 1.3, необходимо на стадии предва
рительного обезвоживания получать нефть с остаточным содержанием 
воды не более 10 или 20%, а на стадии глубокого тешюхимического 
обезвоживания - с остаточным содержанием воды до I

5.3.2. Объект исследования
Объектом исследования могут являться естественные газонасы

щенные эмульсии нефтей обводнявшихся месторождений или искусст
венные газонасыщенные эмульсии нефтей, полученные из безводных 
нефтей и пластовых вод месторождений, находящихся на стадии без
водной добычи нефти, на установке, описанной в разделе 5.2.

Требования к нефтяным эмульсиям, используемым в качестве 
объектов исследования для определения параметров пропессов пред
варительного и глубокого тешюхимического обезвоживания, по об-
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водненности и дисперсности приведены в п.2.4.

Выбранную естественную газопасыценную эмульсию или приго
товленную искусственно анализируют на содержание воды (по 
ГОСТ 2477-69 и дисперсность-по методике определения дисперсности 
эцульсии (см.приложение I).

5.3.3. Необходимое оборудование, реактивы, посуда.
5.3.3.1. Пилотная установка, принципиальная схема которой 

показана на рис.7, состоит из следующих аппаратов: 
нагревателя (I); 
сепаратора (П); 
отстойника (Ш);
двух мерников-дозаторов реагента (Д7) с делениями 

I мм (цена деления 0,12 мл);
реагентной емкости (У);
мерника обезвоженной нефти (УТ) с делениями I мм (цена 

деления 7,4 мл);
мерника дренажной воды (УП) с делениями I мм (цена деле

ния 7,4 мл);
Техническая характеристика аппаратов пилотной установки 

представлена в табл* 14.
Нагреватель (I) представляет собой змеевик, находящийся в 

водяной бане и предназначенный для нагрева проходящей по нему 
нефтяной эмульсии.

Сепаратор (П) предназначен для проведения разгазирования 
эмульсии, в процессе которого идет перемешивание эмульсии с 
введенным в нее реагентом-де эмульгатором.

Отстойник (Ш) предназначен для проведения процесса обезво
живания нефти путем промывки обработанной реагентом-деэмульгато
ром эмульсии в водной слое и последующим отстаиванием при опре
деленной температуре.

Мерники-до затора р загента-деэмульгатора (1У) предназначены 
для попеременного расходования из них реагента-деэмульгатора и 
замера его количества.
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н̂с.7 Принципиальная схема "плотной установки для 
определения параметров предварительного к 
глубокого теплохимического обезвоживания



Таблица 14
Техническая характеристика аппаратов пилотной установки для определения 
параметров предварительного и глубокого теплохимического обезвоживания

Аппарат Форма Материал Основные размеры Количест Допустимые пределы__выоота (длина) | мм
внутрен*диаметр,мм

толщинастенки,мм
объем,
л

во давлен., 
кг/ом2

темпера!;
°С

I. Нагреватель Злеевик латунь 10000 в I 0,3 I 0-20 10-70
Д. Сепаратор Цилиндр Оргстекло 300 216 8 5,5 I 0-20 10-70
Ш.Отстойник Труба Сталь Н8Н9 Г0СТ9941-72 1470 100 4 5,2 I 0-20 10-60
ХУ* Мерник-дозатор Цилиндр СтеклоГ0СТ8446-74 300 21 3,5 0,035 2 0-20 10-60
У. Емкость реагента и СтеклоГ0СТ8894-77 300 68 5 0.5 I 0-6 10-60
УТ. Мерник товарной нефти I!

Оргстекло 300 100 4 2,35 I Бездавления 10-60
Ш. Мерник дренажной воды И п 300 100 4 2,35 I Бездавления 10-60
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Реагентная емкость (7) предназначена для хранения приготов

ленного к работе раствора реагента-де эмульгатора.
Мерник товарной нефти (71) предназначен для замера произво

дительности установки.
Мерник дренажной воды (УП) предназначен для замера количе

ства воды, вьщелившейся в процессе обезвоживания нефти.
Для замера давления в сепараторе и отстойнике установка обо

рудована манометрами. Для замера температуры нефти в отстойнике 
и циркулирующей воды в нагревателе установлены термометры.

Аппараты установки связаны между собой латунными трубками 
диаметром 8 ш  и снабжены вентилями, позволяющими управлять ее 
работой.

5.3.3.2. Термостат ТС-16Л.
5.3.3.3. Баллон со схатш инертным газом, оборудованннй ре

дуктором.
5.3.3.4. Секундомер.
5.3.3.5. Воронка химическая # 5(по ГОСТ 8613-75).
5.3.3.6. Цилиндр измерительный с носиком на 10 мл(по 

ГОСТ 1770-74).
5.3.3.7. Шлав** резиновый.
5.3.3.8. Ксилол (ТУ 6-09-2438-77).
5.3.4. Выбор параметров опытов.
5.3.4.1. Опыты проводят по методу планирования эксперимен

та по центральному композиционному плану типа 2̂.
Выходнш параметром принимают процент остаточной'воды в неф

ти после обезвоживания, определяемый по ГОСТ 2477-65.
Входными параметрами являются температура, время отстаива

ния и расход реагента-деэмульгатора.
Неварьжр/емш параметром является давление в отстойнике, зна- 

ш е  которого должно обеспечить отсутствие в нем газовнделения. 
Давление в отстойнике, в зависимости от свойств нефти,принимают
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в пределах от 0,25 до 2,00 Ша (2,5-20,0 кГ/см2). Давление в 
сепараторе практически совпадает с давлением в отстойнике.

5.3.4.2. Дня определения верхнего и нижнего уровней варьи
рования температуры и расхода реагента-деэмульгатора проводят 
предварительный опыт по теплохимическому обезвоживанию разгази- 
рованной нефти в лабораторных условиях, согласно п. 4.2.4.2, 
4.2.4.3 и 4.2.4.4.

На основании этих опытов получают графики зависимости коли
чества отделившейся воды от температуры при постоянном расходе 
реагента-деэмульгатора и количества отделившейся воды от расхо
да реагента-деэмульгатора цри постоянной температуре (см. 
п.4.2.4.6). Исходя из требований к процессу обезвоживания по 
этим графикам, задаваясь необходимым количеством отделившейся 
воды, выбирают значения верхнего и нижнего уровней температуры 
и расхода реагента-деэмульгатора.

Следует учесть, что значения этих параметров, как правило, 
приникают несколько нике результатов, полученных при лабо
раторных теплохиыических опытах.

Вреыя отстаивания для верхнего и нижнего уровней варьирова
ния принимают исходя из практики: нижний уровень - 30 мин, 
верхний - 60 миц. Необходимо отметить, что время отстаивания
связано с производительностью пилотной установки следупцей за
висимостью:

а ■а > (35)

1де время отстаивания, мин;
V- объем отстойника, л;
Й- производительность, л/мин.

Отсвда, учитывал полный объем отстойника - 5,2 л, нижний и верх
ний уровни производительности будут равны
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Q = X  = 5^ = 0,173 д/мин;м зо

Матрица плана с параметрами в натуральной форме приведена в 
табл.15*

5.3.4.3. По значениям уровней рассчитывают натуральные зна
чения параметров в центре плана по формулам:

(3Qa)

J __ ii + i-u . 
<? / (36*5)

(36э)

и значения интервалов варьирования по формулам:

(37а)

й1 ; (376)

а г   ̂ V (37в)

где ^ -расход реагентаг-деэмулъгатора;
значение нижнего уровня расхода реагента-деэцульгато- 
ра;

- значение верхнего уровня расхода реагента-де эмульга
тора;

t- температура процесса;



Таблица 15
Матрица планирования опыта

'
яопыта

Натуральные значения параметров Кодированные значения параметров
,̂г/т оо

1, мин X, X, Ъ/осг Ъ)«г и

I у* ь 2 ч -I -I -I и и: й
2 9‘ in 2н +1 -I -I W и" й
3 9" ti 1н -I +1 -I и1 W 2tL

4 9к и 1н +1 +1 -I ъ£ 7U ЪЛ

5 9* л -I -I +1 bSs ы; bfs

6 9* 1н п +1 -I +1 и' W и

7 9» и Zi -I +1 +1 Ur W ЪЯ

8 9“ и Zi +1 +1 +1 2Js ги и*
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tH - значение нижнего уровня температуры процесса; 
ti - значение верхнего уровня температуры процесса;
? - продолжительность отстаивания;
2Н- значение нижнего уровня продолжительности отстаивания; 
26- значение верхнего уровня продолжительности отстаива

ния*
По выбранным натуральный значениям входных параметров рас

считывают их кодированные значения по уравнениям:

J
LIIН

(3вр.)

х  = ;
^  At (3€0)

^  ? - г «
(38р)

тле 4 tif24 - значения параметров в центре плана;
д? - значения интервала варьирования*

Значения параметров в кодированной форме также вносят в 
матрицу планирования опыта (см* табл. 15).

5.3.5. Проведение опытов.
5.3.5.1. Подготовка пилотной установки к работе проводится 

в следующем порядке: подсоединяют линию исходной нефтяной эмуль
сии к пилотной установке; в случае проведения исследования на 
естественной газонасыщенной эмульсии-непосредственно к промыс
ловому трубопроводу (выкидная линия скважины или сборный коллек
тор газонасыщенной нефти). Давление газонасыщенной нефгг в трубо
проводе не должно превышать давления при котором была спрессова
на установка, но не должно быть ниже давления, при которец пред
полагается проводить подготовку нефти (до 2,0 Ша). При проведе
нии исследования на искусственной нефтяной эмульсии, приготовлен-



88

ной на пилотной установке (см.п.5.2), линию нефтяной эмульсии 
присоединяют к накопителю эмульсии на установке ее приготовления.

Включают термостат TC-I6A и доводят температуру воды, цир
кулирующей через нагреватель эмульсии I, до заданной температуры.

Отстойник Ш заполняют через вентиль 19 пластовой водой, 
нагретой до температуры проведения опыта; воздух из отстойника 
сбрасывают через вентиль 17.

Заливают в емкость для реагента У раствор реагента через 
воронку и вентиль II, воздух сбрасывают через вентиль 18, вен
тиль 12 закрыт.

Используют 0,5 или 1%-ныи растЕор реагента-деэмульгатора, 
приготовленные по п. 4.2.3.3, с учетом, что объем одного 
мерника-дозатора можно израсходовать в течение 1,5-3 ч в 
зависимости от уровня расхода, выбранного согласно матрице пла
нирования опыта. Затем заполняют мерники-дозаторы реагента 1У 
раствором реагента через вентиль 10, при этом воздух сбрасывают 
через вентиль 16 или 20, сжатый газ подают через вентиль 12. 
Вентили 8,9,13,14 закрыты.

Открывают вентиль 1,и эмульсию (с известными обводненностью 
и дисперсностью) направляют в нагреватель I, откуда через откры
тый вентиль 2 она поступает в сепаратор П. Поступление эмульсии 
в сепаратор регулируют вентилем 2. Воздух и газ из сепаратора П 
сбрасывают через вентиль 15, поддерживая в сепараторе заданное 
давление. Вентиль 3 на отстойник Ш закрыт. Устанавливают выбран
ный по матрице проведения опытов расход реагента-деэмульгатора 
с помощью замеров уровней раствора реагента-деэмульгатора в мер
никах 1У через определенные промежутки времени. Реагент-деэмуль
гатор дозируют в эмульсию через вентиль 8 или 9 с помощью давле
ния инертного газа, поступающего от баллона.

В сепараторе эмульсию разгазируют до необходимого давле
ния. В процессе разгазирования вдет перемешивание эмульсии с
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введением в нее реагента-деэмульгатора. В сепараторе набирают 
необходимый уровень дегазированной эмульсии.

Затем открывают вентиль 3 и вытесняют воду из отстойника Ш 
через вентиль 6 в мерник УП, пока эмульсия не заполнит отстой
ник до необходимой границы медфа̂ кого раздела нефть-вода; венти
ли 4 и 19 закрыты. Границу межфазиого уровня устанавливают на 
уровне от 3/8 до 1/2 высоты аппарата. После достижения уровня 
раздела фаз нефть-вода закрывают вентиль 6 и открывают вентиль 
4 , которые устанавливают неооходимую производительность пилотной
установки по нефти, определяющую время отстаивания. При этом 
вентиль 3 открывают полностью. Вентилем 6 регулируют расход дре
нажной воды, обеспечивающий постоянство уровня водяной подушки 
в отстойнике.

5.3.5.2. Определение параметров предварительного и глубоко
го теплохимического обезвоживания.

Для определения параметров предварительного и глубокого 
теплохимического обезвоживания необходимо сменить не менее трех 
объемов нефти в отстойнике.

В течение этого периода из линии поступления эмульсии отби
рают пробы исходной эмульсии для определения ее обводненности и 
дисперсности. Пробы отбирают .в следующее время: сразу после ус
тановления требуемой производительности, после смены 1,5 объемов 
и 3 объемов. После трехкратной смены объемов нефти в отстойнике 
отбирают первую пробу товарной нефти и далее еще две пробы с ин
тервалом, соответствующим смене от 1/2 до 1/4 объема отстойника. 
Пробы анализируют па содержание остаточной воды в них по 
ГОСТ 2477-65. Среднее арифметическое значение содержания воды в 
нефти принимают как выходной параметр Ъ1К данного опыта.

Во время проведения опыта поддерживают постоянными следу
ющие параметры: производительность установки, температуру, рас
ход реагента-деэмульгатора, давление и ур< зень эмульсии в сепа-
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раторе, уровень раздела фаз нефть-вода в отстойнике.

Установленный режим поддерживают: по уровню эмульсии в се
параторе-вентилем 2; по давлению в сепараторе-вентилем 15; про
изводительность - вентилем 4» уровень раздела фаз нефть-вода в 
отстойнике - вентилем 6, температуру эмульсии - температурой 
циркулирующей воды в термостате.

Температуру продеоса контролируют по температуре нефти в 
отстойнике; давление - по показаниям манометров, установленных 
на сепараторе и отстойнике. Производительность установки контро
лируют путем замера уровней обезвоженной нефти и дренажной воды 
В' соответствующих мерниках с интервалом 10 мин.

Примечание. Точность замера производительности по мернику 
составляет I мм уровня, что соответствует при 10-минутном интер
вале замера производительности 0,3# при максимальной и 1,5#- 
при минимальной производительности.

Все замеры на установке и показания приборов записывают в 
журнал в течение всего опыта, начиная с момента выхода на режим, 
с интервалом 10 шн.

5.3,5.3. При проведении исследования рандомизируют порядок 
следования опытов согласно п.4.2.4.3. Опыты по матрице планиро
вания (см. табл. 32) повторяют дважды и вычисляет среднее содержа
ние остаточной воды по двум параллельным мытам не уравнению

где ЪГС , %fi и 2tfi - содержание остаточной воды, % масс., 
в 1-м, 2-м и 1-том опыте и среднее содержание, соответственно.

Примечание* Проведение одного опыта на пилотной установке, 
включая подготовку установки и выход ее на заданный режим, зани
мает один рабочий день. Проведение всех опытов по матрице плани
рования - 8 рабочих дней, а с параллельнши опытами - 16 рабочих 
дней. Для уменьшения времени, неооходимого для проведения всех ис-
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следований возможно проведение двух опытов, отличающихся продол
жительностью отстаивания, в один день. Например, опыты I и 5 (или 
2 и 6 и т.д.) могут быть проведены в один рабочий день.

5.3.6. Обработка результатов опытов.
По данным двух параллельных циклов опытов для каадого режи

ма работы пилотной установки находят среднее значение функции 
отклика - количество остаточной воды bfi и составляют таблицу 
для вычисления (см. табл. 16).

Вычисляют суммы по столбцам произведений Xi ЪЛ с учетом 
их знаков и рассчитывают коэффициенты уравнений регрессии:

Далее записывают уравнение регрессии:

Ъ^си+ы+сих* +&Х* *а*х<х* +а*х.Хг +cu*XzX>+а,глх<х*х*. (41)

Вычисляют дисперсию воспроизводимости и проверяют значимость 
коэффициентов уравнения регрессии.

Дисперсию воспроизводимости вычисляют по данным двух парал
лельных опытов работы установки* по одному и тому же режиму, про
веденных согласно матрице (см.табл.15):

S M ^ Z ( U - U f  > (42)

где ‘bfi. - количество остаточной воды в обезвоженной нефти в 
L -том режиме работы пилотной установки;

ЪЛ - среднее значение количества остаточной воды по двум 
параллельным опытам по L -тому режиму работы пилот
ной установки (ом.уравнение (39).



Таблица 16
Расчетная матрица

& Кодированные факторы Значе
ния

l
Значение произведений

опыта
X, X, X, х«х. Х,Хз YzX* Х,ХгХ>

й Г Х<Ъ/ ХгЬ/ х. ад JWiib' ХЛЬ/ Х г Х М х,Х,Х> h r

I - I - I - I +1 +1 +1 - I ад - а д - W -гй а ад ад - а д

2 +1 - I - I - I - I  , +1 +1 Ъ/г ад -а д -а - а - й ад ад

3 - I +1 - I - I +1 - I +1 ад - а д ад - а ад - а д ад

4 +1 +1 - I +1 - I - I - I ад ад а д - г л ад -а д - а д - а д

5 - I - I +1 +1 - I - I 4-1 ад - а д -а д а а д - а д -■ад ад

6 +1 - I +1 - I +1 - I - I ъЛ ад - а д а - а ад -а д - а д

7 - I +1 +1 - I - I 4-1 - I а д а д -ад а -ад -ад ад - а д

8 +1 +1 4-1 +1 +1 4-Г 4-1 ъг» ад ад ад ад ад U s
f u f i .. j L _ *• ■ч*

*> Ь| 4
т*

<г
р 3
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Проверяют однородность дисперсий по критерию Кохрейна, вы

числяемому по уравнению

&=■ (lifi -7ifi)MQKc
{(ы -ыУ ' (4 3 )

_ ргде { Wi- Щ  )£акс " кваДРат максимального отклонения количест
ва остаточной воды в товарной нефти от среднего значения в i-том 
режиме работы пилотной установки.

Сравнивают вычисленное значение критерия с табличным 
(приложение 8) для числа степеней свободы ^ =1 в ^ =8 при 
уровне значимости Л - 0,05. Если & ̂  G-rAAt, то дисперсии од
нородны, в противном случае необходимо повторить опыт, соглас
но матрице планирования (см.табл. 15), при строгом соблюдении ус
ловий его проведения.

При однородности дисперсий находят квадратичную ошибку 
коэффициентов уравнения регрессии по уравнению

(44)

л значение доверительного интервала ( 4 СИ )
AQi = t S(cti) , (45)

где t - табличное значение критерия Стыщента при числе 
степеней свободы / = 8 и уровне значимости 0,05. 

Коэффициенты, значения которых меньше абсолютного значения дове
рительного интервала, отбрасывают как незначимые; получают 
скорректированное интерполяционное уравнение регрессии.

Скорректированное уравнение регрессии с исключенными незна
чимыми коэффициентами проверяют на адекватность. Для этого ш-

лчисля*» по этому уравнению количество остаточной воды bJi при 
условиях, соответствующих матрице планирования (см.табд.15), и на



(46)

ходят дисперсию адекватности по уравнению 
с -

где Ы  - среднее значение количества остаточной воды в товар
ной нефти;

N - число опытов в матрице, /V = 8;
^ - число значимых коэффициентов в уравнении регрессии. 

Вычисляют критерий Зишера по уравнению

_ Sas= s*(br)' (47)

где дисперсия воспроизводимости S*(lO) определена по уравне
нию (42).

Если расчетное значение F -критерия не превышает таблич
ное (приложение 7) при числе степеней свободы /= и 4г =8,
уровне значимости Л - 0,05, то модель адекватна.

В случае неадекватности модели повторяют опыты, согласно 
матрице планирования опытов (табл. 15), изменяя уровни варьирова
ния параметров, до получения адекватного уравнения регрессии.

Оптимальные параметры процесса определяют по интерполяцион
ному уравнению, проверенному на адекватность, используя прием, 
приведенный в пп. 4.2.5.1 и 4.2.5.2.

Примечание. При определении параметров глубокого обезвожи
вания тяжелых и очень тяжелых нефтей верхний 
уровень варьирования температуры на пилотной 
установке может быть выше 70°С. В этом случае 
сепаратор из оргстекла заменяется на изготов
ленный из стали И8Н9 ГОСТ 9941-72, оборудован
ный уровнемерным стеклом, а установка дополня
ется холодильником для охлаждения нефти и воды 
перед поступлением их в мерники.
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5*4. Методика определения параметров процессов глубокого 

электрического обезвоживания и электрического 
обессоливания нефтей на пилотной установке.

5.4.1. Назначение методики.
5.4.1.1. Настоящая методика предназначена для определения 

параметров процессов глубокого электрического обезвоживания и 
электрического обессоливания нефтей. Она регламентирует порядок 
моделирования их на пилотной установке электрообработки эмульсии 
в поле электрического тока промышленной частоты и процедуру об
работки получаемых экспериментальных данных.

5.4.1.2. Определению подлежат следующие параметры, выдавав- 
мне для проектирования объектов электрообезвоживания нефти:

температура обработки, °С;
тип и удельный расход реагента-деэмульгатора, г/т; 
продолжительность пребывания нефти в электрическом поле 

межэлектродного пространства, мин, и, соответственно, общее время 
(пребывания нефти в электродегидраторе, мин; производительность 
электродегидратора, м3/ч);

напряженность электрического поля, ф/см, 
обеспечивающие получение обезвоженной нефти с содержанием оста
точной воды не более 1% масс, (по ГОСТ 2477-65).

5.4.1.3. Для проектирования объектов электрообесссливания 
нефти рассматривают следующие параметры:

температуру обработки, °С;
тип и удельный расход реагента-деэмульгатора, г/т; 
продолжительность пребывания нефти в электрическом поле 

межэлектродного пространства, мин, и,соответственно, общее время 
пребывания нефти в электродегидраторе, мин; производительность 
электродегидратора м3/'ч;

напряженность электрического поля. кВ/см; 
расход промывной воды, м3/т;
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обеспечивающие получение обессоленной нефти,соответствующей 
требованиям ГОСТ 9965-76, СГ-я группа), т.е. хлористых солей-не 
более 100 мг/л ' определяемых по ГОСТ 21534-76), воды-не более 
0,5? масс, (определяемой по ГОСТ 3477-65) или требованиям по
ставок на экспорт; солей-не более 40 мг/л, воды-не более 0,2% 
масс.

5.4.2. Объект исследования,
5.4.2.1. Экспериментальное определение параметров процессов 

электрообработки недтей проводят с естественной либо искусст
венно приготовленной эмульсией необходимой обводненности.

Для изучения процесса глубокого электрического обезвожива
ния нефтей используют эмульсии с содержанием воды до 10% масс., 
получаемые из следующие источников;

о бводшшпжхся скважин, участков либо сборных пунктов; 
промышленных установок предварительного сброса; 
пилотной установки предварительного сброса (см.п.5.3); 
пилотной установки приготовления эмульсии из безводной 

нефти и пластовой воды.
Примечание. Для нефтей, эмульеш которых восприимчивы к 

действию электрического поля, содержание воды в нефти, поступа
ющей да обработку, может быть увеличено до 15-20% масс.

5.4.2.2, На пилотной установке электрообессоливания обраба
тывают эмульсии,прошедшие глубокое обезвоживание,до содержания 
остаточной воды не более 190% масс, и хлористых солей-не выше 
1000 мг/л, которые отбирают;

о промышленных установок теплохимического либо электриче
ского обезвоживания;

с пилотных установок теплохимического или электрического 
обезвоживания;

С пилотной установки приготовления эмульсии из безводной 
нефти ж пластовой воды.
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Примечания: I. При содержании солей в нефти после глубокого 

обезвоживания более 1000 мг/л иди при содержании солей 
в пределах 500-1000 мг/л, но в которой остаточная вода находится 
в виде внеокодиспергированной, устойчивой эмульсии либо 
присутствуют кристаллические соли, для получения товарной нефти, 
отвечающей I- й груше по ГОСТ 9965-76, необходимо применять 
двухступенчатое электрообессоливание.

2. Душ нефтей с невысокой минерализацией эмульгированной 
пластовой воды глубокое обезвоживание до содержания остаточной 
воды м$нее 0,5 или 1,0(% масс, может обеспечить содержание оста
точных солей, соответствующих I и П грушам товарных нефтей по 
ГОСТ 9965-76.

5.4.3. Необходимое оборудование, реагенты, посуда: 
пилотная установка электрообезвоживания и электрообессо

ливания нефти;
баллон со сжатым инертным газом; 
секундомер;
металлические, либо полиэтиленовые канистры, емкостью 

20 или 10 л;
стеклянная градуированная емкость на 20 л; 
цилиндры измерительные (по ГОСТ 1770-74) на 100,* 500 и 

1000 мл;
толуол (ГОСТ 5789-78); 
ксилол (ТУ 6-09-2438-77); 
изопропанол (ТУ 6-09-402-75).

5.4.4. Пилотная электрообезвоживащ&я
и алектрообессоливающая установка*

Пилотная установка,помимо получения исходных данных для 
проектирования объектов электрообезвоживания и электро обессоли
вания нефтей (см.п.5.4.1), может быть использована для следующих
целей:



определения оптимального режима при пуске и наладке ус* 
тпковок подготовки нефти;

корректирования режимов работы действующих установок.
5.4.4.1. Пилотная электрообезвоживаицая и электрообессоли

вающая установка, технологическая схема которой приведена на 
рис. в, Ьключвет в се<5я следующие аппараты:

насос (I); 
децульсатор (П); 
нагревателе (Ш); 
электродегвдратор (1У); 
емкость для реагента (У);
да- мерника реагента (У1 и У1*) с делениями I **** 

уровне (цена деления 0,12 мл);
емкость промывной воды (УН) с делениями I ш  уровня 

(цена деления 6 мл);
мерник подготовленной нефти (УШ) с делениями Г мм 

уровня (цена деления 7,5 мл);
мерник дренажной воды (IX) с делениями I мм уровня 

(цена деления 7,5 мл);
электрически блок питания установки.

Техническая характеристика аппаратов пилотной установки 
приведена ниже в табл.17.

5.4.4.2. Насос (I) представляет собой реьулируемый поршне
вой дозировочный насос производительностью дс 25 л/ч, с элект
рическим приводом, предназначенный для прокачивши сырья через 
установку и создания давления в аппаратах.

5.4.4.3. Депульсатор (Щ предназначен для сглаживания пуль
саций жидкости в аппаратах и коммуникациях установки.

5.4.4.4. Нагреватель (Ш) служит для нагревания до необходи
мой температуры исходной эмульсии.

5.4.4.5. олектродегидратдр (ГУ) предназначен для проведения



Рис, 8. Принципиальная технологическая схема пилотной установки для определения 
параметров глубокого электрического обезвоживания и электрического 
обессояи&апия wefm



Таблица 17
Технологическая характеристика основных аппаратов установки 

электрообработки нефтяных эмульсий

Аппараты Геомет- Маге- Размеры Условия работы Примечанияриче-скаяформа
риал высота внутр. толщина объем, давление т̂емпе(дпгааЦш диаметр,мм

стенки,
мм л кг/см2

ратура,
°С

Насос 40 25 Марка НИ 25-40
Депульсатор
Нагреватель

Ст. 3 
Ст. 3

100 82 3.5
4.5

0,7
6

16 25
75N 300 150 16 Внутри установлены два нагревателя по 1,6 кВт

Электро И Ст. 3 1500 ИЗ 4,5 12 10 70 Корпус внутри футедегидратор рован диэлектрическим пластиком.Внутри установлены электроды,/ электродов 100 мм
ЕМкость для П Стекло 200 80 6 I 5 25 При необходимостиреагента Г0СТ8894-77 проведения пилотных исследований с
Мерник 11 Стекло 304 20 3,5 0,1 16 25 тяжелыми нефтями,
реагента Г0СТ8446-74 т.е. при температурах около 120°,следует подбирать соответствующий материал для внутренней футеровки

00
1



Окончание тайл.17

Геомет- Материал Размеры Условия работы ПримечанияАппарата риче—скалформа высота(длина),
мм

вцутр.диаметр,
мм

толщинастенки,
мм

объем,

л

давление

кг/см2

температура,
°С

Емкость промывной воды цилиндр Ст. 3 605 100 4 5 16 25
Мерник подготовленной нефти

н
1
Оргстекло
1

400 100 4 3 5 60

Мерник дренажной воды
и II 150 100 4 I 0 70

ТЛ
Т



процессов глубокого электрического обезвоживания и электриче

ского обессоливания нефтей путем электрообработки эмульсии в 

электрическом поле высокой напряженности и отстаивания капель 

укрупнившейся волн*

5.4. 4.6. Емкость для реагента (У) предназначена для хране

ния рабочего раствора реагента-деэмульгатора*

5.4.4* 7. Мерники реагента-деэмульгатора (У1 и 71*) предназ

начены для попеременного дозирования раствора реагента-деэмуль

гатора.

5.4.4.8. ЕМкость промывной вода (УП) преднаеначена для до

зирования промывной вода в поток нефтяной эмульсии при изучении 

процесса электрообессоливания нефти*

5* 4* 4* 9. Мерник подготовленной нефти (УШ) предназначен для 

замера производительности установки*

5.4.4*10. Мерник дренажной вода (II) предназначен для заме

ра количества вода» отделившейся в процессе электрообработки 

нефти.

5*4.4*11* Электрическая схема блока питания установки при

ведена на рис.9. В табл. 18 указаны основные электрические аппа

раты этой схемы.

Таблица 18

Спецификация электрооборудования

Обозначение 
на схеме

Наименование Коли
чество

I.HCM-I5 Трансформатор напряжения I575Q/I00 В I

2.ДАТР-1 Автотрансформатор лабораторный I

З.ПЭВ-100 Резистор 100 В, R = 100 Ом 2

4.PT-4G/2 Реле тока 1,5-6 А I
5.ВПК-2110 У2 Выключатель путевой 2

6.Э-335, А Амперметр 0-5 А I
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Скончание табл.18

Обозначение Наименование Колина схеме чество
7.Э-335, V* Вольтметр 0-100 В I

" 0-150 В I
8.РП-3/П Реле промежуточное на напряжение 

220 В I

Электрическая схема блока питания состоит из лабораторного 
автотрансформатора ЛАТР-I, регулируемое напряжение которого (от 
30 до 100 В) подается на первичную обмотку высоковольтного транс
форматора ТР через последовательно включенные резисторы Pj и Р2, 
ограничивающие ток короткого замыкания между электродами при ра
боте установки. Параметры резисторов уточняются при наладке.
Для контроля тока и напряжения предусмотрен амперметр А и вольт
метры V/ и ]/2 . Амперметр А и вольтметр VI градуируются на
ток и напряжение на высокой стороне трансформатора ТР.

Для защиты обслуживающего персонала от поражения электриче
ским током предусматривается:

установка двух путевых выключателей на дверце ограждения 
высоковольтного трансформатора и дегидратора;

зануление и заземление нетоковедущих частей электроосо- 
рудоьания и технологического оборудования.

5.4.5. Исследование процесса глубокого электрического 
обезвоживания на пилотной установке

Для определения параметров процесса глубокого электрообез- 
воживания используют метод планирования эксперимента.

5.4.5.1. Выбор параметров.
За варьируемые параметры при проведении факторного экспе

римента принимают следующие:



Рис. 9. Электродегидратор лабораторный.
Электрическая ехеыа блока питания
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температуру электрообработки ^ , °С;
время пребывания нефти в меж электродном пространстве 

Г» мин;
напряженность электрического поля в меж электро дном про

странстве Е, кВ/см;
удельный расход реагента-деэмульгатора ^ , г/т.

За выходной параметр принимают количество остаточной воды 
в подготовленной нефти ЪУ™* % определяемое по ГОСТ 2477-65.

Неварьируемыми параметрами являются:
давление в электродегидраторе, которое должно 

обеспечивать отсутствие пзовыделения в нефти; исходя из прак
тических данных принимают давление в пределах 0,5-0,6 МПа 
(5-6 кг/см2);

обводненность исходной эмульсин - см.п.5.4.2.1.
5.4.5.2. Для получения интерполяционного уравнения, связы

вающего содержание остаточной воды в обезвоженной нефти с пара
метрами процесса электрообезвоживания,используют полурешшку от 
ПФ3.24, т.е. проводят факторный эксперимент типа 2 ~̂*.

5.4.5.3. Определение верхнего и нижнего уровней варьирова
ния параметров электрообезвоживания.

Уровни варьирования напряженности электрического поля Е, 
&/см,и времени пребывания нефти в межэлектродном пространстве 
л мин, принимают в соответствии с параметрами процесса на про

мышленных электродегидраторах типа ЭГ-160, ЭГ-200: на
пряженность поля-от 1,0 до 2,0 1&/см, время пребывания р меж- 
электродном пространстве-от 1,5 до 5 мин.

Время пребывания нефти в межэлектродном пространстве X  мин* 
зависит также от физико-химических свойств обрабатываемой нефти. 
Ь зависимости от типа нефти Сем. табл. I) принимают следующие 
уровни варьирования (табл. 19).
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Таблица 19

Тип нефти Нижнийуровень,мин
Верхнийуровень,мин

L Легкие нефти 1,5 2,5
Передние нефти 2,0 4.0
Ш. Тяжелые нефти 3,0 6,0

U  Очень тяжелые нефти 5,0 10.0

Время пребывания в межэлектродном пространстве Т, мин, 
связано с общим временем пребывания в электродегидраторе г, мин, 
уравнением (см.п.4.3.1.3)

<«>

где V - объем электродегидратора, 2£тэ- объем межэлект
родного пространства.

Для пересчета времени пребывания в межэлектродном простран
стве, <Г, мин, на производительность пилотной установки, 
л/мин, используют уравнение

где IfiM - объем межэлектродного пространства в электродегидра
торе пилотной установки, определяемый по уравнению

lfiM*~S hi ■ fQ$ Сл]
где S - площадь электродной камеры, см2;

hi- расстояние между электродами, см.
Напряжение £/*, В на низкой стороне трансформатора, 

питающего электроды дегидратора пилотной установки, определяют
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по уравнению

Uh‘ ~  то,
(50)

где /7 - коэффициент трансформации.
Напряжение к , на высокой стороне трансформатора, по

даваемое на электроды, будет равно

U&=E'hi. (51)

Дря определения уровней варьирования температуры электро
обработки и удельного расхода реагента-деэмульгатора используют 
данные, получаемые при определении:

параметров глубокого обезвоживания нефти 
теплохимическим способом в лабораторных условиях (см.п.4.2);

параметров электрического обезвоживания
(см.п.4.3).

При отсутствии указанных данных проводят специальный пред
варительный теплохимический опыт по методике, описанной в п.4.2 
настоящей инструкция, время отстаивания в этом случае ограни-

Бели оценку параметров подготовки в лабораторных условиях 
не проводили, то верхний и нижний уровни £,°С,и г/т, берут 
по промышленный параметрам подготовки нефти с аналогичными физи
ко-химическими свойствами или используют данные, приведенные в 
табл.1, в которой дана оценка параметров подготовки нефти, исхо
дя из общих физико-химических свойств.

Матрица планирования эксперимента с параметрами в натураль
ной форме приведена ниже, в табл. 20.

Примечание. Если уровни варьирования параметров устанавли
вают на основании данных глубокого обезвоживания нефти теплохи
мическим способом, то верхние уровни берут несколько ниже, чем



Таблица 20

Матрица планирования эксперимента

ib
опита

Натуральные значения 
параметров

Кодированные значения 
параметров

Обводненность нефти на выхо
де из электродегидратора

i ,°С E.ifc/см Г,мин ^,t/i xi h *3 h = h  h  h ЪЛ>сГ ъСг ЪГс

I и Ен f * - I - i - I - I uf* и ; Ъ!<
2 и Eh Tm v +1 - i - I +1 и ' и : Ыг
3 t» Eb Th p - I +i “ I +1 а д ' и : ад
4 it Ев и 9* +1 +i - I - I г X г Х Tdv
5 и Eh и 9* • I - i +1 +1 ids г Х Us

6 it Eh и 9" +1 - i f-I - I ъг9 и / ids
7 и Eb TV 9" - I +i +1 - I ъг; ъг," bh
8 it Eb

Т<
<f
9‘ +1 +i +1 +1 Ъ/t Tdi *lifg
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полученные в лабораторных теплохимических исследованиях.

5.4.5.4. По значениям уровней варьирования параметров рас
считывают их натуральные значения в центре плана по формулам:

(52з)

(520)
гг _ + *Lh Lti 2 f (52Э)

fyt=-2L±$tu- (52*0

и значения интервалов варьирования:

bi=.iL-A« / (К5э)

&Е- Е-t 2 ^ц t (530)

йг=*ц^к. (53р)

гд« i , Е, Т  я р

А» » Ед» *Ан и р*

h  • Ев* ̂  и $1

in» Ец» я рч

£L-2a— 
2 > (53г)

- натуральные значения параметров про
цесса;

- натуральные значения нижних уровней 
параметров процесса;

- натуральные значения верхних уровней 
параметров процесса;

- натуральные значения параметров про
цесса в центре плана.
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По натуральным значениям входных параметров рассчитывают 

их кодированные значения по следующим уравнениям:

у _  £ -
Л/—  &-t > (54?)
у _ Е ~ Еч 
Лг~ А £ ' (54(5)
х - г -  Г« .

лт > (54?)

(54?)

Натуральные и кодированные значения параметров вносят в 
матрицу планирования эксперимента типа 2^  (табл. 20).

5.4*6. Проведение опытов по глубокому электрическому 
обезвоживанию на пилотной установке,

5.4.6.1. Подготовку установки к работе производят следу- 
тары образен. Заполняют рабочим раствором реагента-деэмульгато
ра объемное концентрацией 0,5 шш 1% (приготовление-см.п.4.2.3.3) 
емкость У, использовав для этой цели вентиль 20 с воронкой и от
крыв вентиль 19. Заполняют этим ае раствором мерники реагента У1 
и УГ через вентили 25 и 26, сбрасывая из них избыточный воздух 
через вентили 17 и 22.

Е нижнюю часть электрод егидратора заливают через вентили II 
и 12 неооходимое количество пластовой воды, подогретой на во
домерном стекле. Пуск установки производят на безводной нефти, 
которую подают насосом I из 20 л стеклянной градуированной ем
кости. Заполнение установки производят, включив насос на макси
мальную производительность, при этом открыты вентиль 1,2,4,5 и
6. После заполнения электронагревателя Ш (этот момент устанав
ливают по появлению нефти из вентиля указанного аппарата)
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включают в сеть трубчатые нагреватели и устанавливают в нем 
необходимую температуру» После появления нефти в мернике нефти 
УШ прикрывают вентиль 6 и устанавливают необходимое давление в 
электро дегидраторе. Затем производят включение электрического 
поля. Регулируют подачу нефти насосом I и начинают подачу раст
вора реагента-деэмульгатора. Организуют циркуляцию нефти по уста
новке, возвращая нефть из приемника УШ на прием насоса I . Про
гревают установку и окончательно отлаживают регулировку и налад
ку работы всех ее узлов.

Переводят установку на сырье необходимого качества и обвод
ненности» причем» если используют разгазированную эмульсию, 
ее заливают в стеклянную сырьевую емкость, предварительно осво
бодив от остатков безводной нефти. Бели же сырье отбирается 
из накопителей пилотных установок либо технологических трубо
проводов, находящихся под давлением не менее 6 кг/ом2, то его 
подают в установи через вентиль 3, а сырьевой насос выключают.

Регулируют уровень раздела фаз в электродегидраторе, для 
чего дренируют необходимое количество пластовой воды через вен
тиль 8. Установка считается выведенной на режим только после то
го, как через электродегидратор будет пропущено не менее трех 
объемов исходной эмульсии в рабочих условиях (см.мацшцу плани
рования).

5.4.6.2. Определение параметров глубокого электрического 
обезвоживания. Отбирают 3 пробы из линии поступления эмульсии: 
первую-сразу же после перехода на работу установки с исходной 
эмульсией, вторую- после смены 1,5 объема электродегидратора, 
третью - после замены трех объемов нефти. Только после трехкрат
ной смены содержимого электродегвдратора отбирают первую пробу 
подготовленной нефти из мерника УШ и далее еще две пробы, с интер
валом *1евду ними 1/2 объема алектродегэдрагора. Пробы сырья и 
товарной нефти анализируют на содержание остаточной воды в них
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по ГОСТ 2477-65.

Во время проведения опыта поддергивает постоянными следу
ющие параметры: производительность Q-i по исходной эмульсии, 
температуру (± 2°С), расход реагента-деэмульгатора, давление в. 
электродегидраторе, уровень раздела фаз в электродегидраторе 
по водомерному стеклу и электрические параметры обработки.

Контроль параметров процесса производят через каждые 10 
млн, что фиксируют в рабочем журнале.

5.4.6.3. При проведении исследования рандомизируют порядок 
следования опытов согласно п. 4.2.4.3. Опыты по матрице планиро
вания (см. табл.20) повторяют дважды и вычисляют среднее содер
жание остаточной воды по двум параллельным опытам по уравнению

ъ&'+ъл* 
г ' (55)

где Ыс f ЪЛ" и lift - содержание остаточной воды, % масо., 
соответственно в I, 2-ми 1-том опытах и среднее за опыт.

Примечание. Проведение одного опыта на пилотной установке, 
включая подготовку ее и вывод на заданный режим, занимает прак
тически один рабочий день. Проведение всех опытов по матрице 
планирования - 8 рабочих дней, а с параллельнши опытами - 16 
рабочих дней. Сокращение срока проведения экспериментальных ра
бот возможно при проведении в один день двух опытов, отличающих
ся по напряженности электрического поля в межэлектродном про
странстве.

При непосредственном следовании друг за другом опытов с из
мененной напряженностью поля установка выходит на новый рабочий 
режим после смены напряженности при пропускании через электро- 
дездратор 10 л или I объема нефти эмульсии, после чего отбира
ют трж пробы обезвоженной нефти (см.п.5.4.6.2).
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5.4.7. Обработка подученных результатов опытов 
По данным двух параллельных серий опытов находят среднее 

значение функции отклика - количество остаточной воды для каждо
го режима работы установки. Вычисленные значения подставляют в 
таблицу для вычислений (см. табл. 21). Вычисляют суммы по столб
цам произведений Л7 • bh с учетом их знаков и рассчитывают 
коэффициенты уравнений регрессии:

получают итоговое уравнение регрессии

Ztf=a<,+a<h+a*Xt<-ai x ,+a4x-,+a„xlXt+CL,3x,x>+ a ,vy,x* ■ (57)

Вычисляют дисперсию воспроизводимости и проверяют значи
мость коэффициентов уравнения регрессии.

Дисперсию воспроизводимости вычисляют по данным двух парал
лельных опытов, проведенных на установке в одинаковых условиях, 
согласно матрице (см. табл. 20),

где - количество остаточной воды в Z-тоЙ пробе,
ids- среднее значение количества остаточной воды в t -той 

пробе, рассчитанное по данным двух параллельных

(56)

(58)
или

(59)

опытов.



Таблица 21
Расчетная матрица

Кодгтоь лннне факторы
lift ъ ы Xi lti i Х,Х,Ы

1-----

ы М Ху Ху Ы
х<

'
Хх Хз ** х<х* х<х* х,хч

-I -I -I -I +1 +1 +1 ы< -гй гй -ЙГ, + 2и< * Ziff + ы<

+1 -I -I +1 -I -I +1 Ыг *гл -гЩ -гй * lift -•££ -Ых * Zifi

-I +1 -I +1 -I +1 —I гй -2Й *ы, -гй + Ш -1А -г й

+1 +1 -I -I +1 -I -I гй + Ыц * гй -Д ~Ы, + 20? -йгУ - ы , |
-I -I +1 +1 +1 -I -I гй -Ws -гй *гй + г л * bJs ‘-b f5 -bfs
+1 -I +1 -J -Т +1 -I гй + ЪЛ -гй I* м1 - bfs - ы + ы с -гй
-I +1 +1 1-I 1 -т !i  -I +1 гй -гй

1
* 1(Л

1
+ ы -г% ~ъК -Si 2ui

+1 +1 +1 I
+111 + I i

! +1 Ы' + Ы, + Ыв + 7L.) 8 + 2с/г + йта + bfg + Ъ?4 _ _1
9 _ 9 я г я 8 р a i
1 lift I , Хш Ту Т.,г .£* Z.yW и/ W

f __J
14 *

f  !
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Проверяет однородность дисперсий по критерию Кохрена, вы 

числиемому по уравнению

(Ulj - Ъ/с)мах
Jtbh-W ' (60)

—  2где ( ЬЛ - hit )£« - квадрат максимального отклонения количест
ва остаточной воды от среднего значения в 
L -том опыте.

Сравнивают вычисленное значение критерия с табли тным 6W» 
(см.прилоиение 8) для числа степеней свободы £ = I и ^ * 8  

при уровне значимости оС - 0,05, Если &<£ , то диспер
сии однородны, в противном случае необходимо повторить экспери
мент при строгом соблюдении условий его проведения.

При однородности дисперсий находят квадратичную ошибку 
коэффициентов уравнения регрессии по уравнению

S(atih (61)

и значения доверительного интервала (й CU )

ACL=t 'S(ci i ) , (62)

где i - табличное значение критерия Стъюдента при числе сте
пеней свободы /= 8 й уровне значимости 0,05, 6 = 2.31.

Коэффициенты, значения которых меньше абсолютного значения 
доверительного интервала, отбрасываются как незначимые; поду
чает скорректированное интерполяционное уравнение регрессии.

Полученное скорректированное уравнение проверяют на аде
кватность. С этой целью вычисляет по нему количество остаточной 
воды ufi при условиях, соответствующих матрице планирования 
опыта (ом. табл. 20), и находят дисперсию адекватности по уравнению
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г 2£ Ы - й Г
n - а > (63)

где /V - число опытов в матрице {А/ - 8);
gt- число значимых коэффициентов в уравнении регрессии* 

Вычисляют критерий Фишера по уравнению

$*(ид > (64)

где дисперсия воспроизводимости определена по уравнению (58).
Вели расчетное значение F -критерия не превышает таблич

ное значение (приложение 7) цри числе степеней свободы -f=/V-£ 
и /= 8 и уровне значимости <Л- 0,05, то модель адекватна.

В случае неадекватности модели повторяют опыты, согласно 
матрице планирования эксперимента (см. табл. 20), более точно оп
ределив уровни варьирования параметров, до получения адекватно
го-уравнения регрессии.

Область оптимальных значений параметров процесса глубокого 
электрического обезвоживания нефтяных -эмульсий определяют по 
проверенному на адекватность, скорректированному интерполяционно
му уравнению. При этом используют прием, приведенный выше в 
хш. 4t.2.5.X и 4.2.5.2.

5.4.8. Исследование процесса электрического
обессоливания нефти на пилотной установке

5.4.8.1. Выбор параметров.
За варьируемые параметры при проведении факторного экспери

мента по электрическому обессоливанию нефти принимают следующие: 
время пребывания жидкости (нефтъ+промывная вода) в меж

электродном пространстве 'Г, мин;
напряженность электрического поля в меж электподиим про

странстве Е, к}/см;
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удельный расход реагента-деацульгатора р , г/т; 
расход промывной воды (j, % % масс., на исходную нефть.

Остальные выдаваемые для проектирования параметры остают
ся в эксперименте постоянными:

давление в системе должно обеспечивать подавление процес
са газовьщеления, обычно принимается на ступени электрообработки 
от 0V5 до 0,6 МПа (5-,6 кг/см2) по практическим данным;

температура электрообработки эмульсии принимается на 5°С 
ниже, чем при глубоком обезвоживании, так как изучаемый процесс 
следует непосредственно за обезвоживанием;

тип реагента принимают такой же, как при обезвоживании; 
условия перемешивания нефти с промывной водой на пилот

ной установке постоянные (перемешивание обеспечивается за счет 
создания постоянного перепада давления на эмульгирующем вентиле 
4 - см. рис. 8);

обводненность сырья и исходное содержание солей (см. 
п.5.4Л|

При построении матрицы планирования опыта типа 2̂ ~* за вы
ходные параметры принимают:

содержание хлористых солей в обессоленной нефти AV •
мг/л;

содержание воды в обессоленной нефти Ык, % масс.; 
эти параметры определяются по ГОСТ 2477-65 и 21534-76, соответ
ственно,! должны отвечать IOCTy 9975-76.

5.4.8.2. Уровни варьирования параметров приведены в табл.22.
Улазашше уровни moi^t быть скорректированы по

дополнительной информации о воздействии электрического поля на 
обраоатываецую нефть.

5.4.8.3. Значения параметров в кодированной форме рассчиты
вают по уравнениям:

время пребывания нефти выпале
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Таблица 22

Уровни варьирования параметров электро- 
обессоливания нефти на пилотной установке

параметры ЕЬачения параметров | Интер-
уровеньваоыгоованжя центрплана

1 вал варьирова
верхний ния, 4

Время пребывания нефти в межэлектродном пространстве Т, мин
легкие нефти 1,5 2,5 2 0,5

средние нефти 2,0 4,0 3 1.0

тяжелые нефти 3,0 6,0 4,5 1.5

очень тяжелые нефти 5,0 10,0 7,6 2,5

Напряженность электрического поля в межалектродном пространстве, Е,вв7см 2,0 1,0 1,5 0,5

Удельный расход реагента- леичульгатора. Ъ г/т дополнительный) * 15 5 10 5

Расход проиганой воды, масс. 10 3 6,5 3,5
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Xr £Jk..
A T  ' (e^a)

напряженность электрического ноля

у Е-Еч 
ЛЕ )

удельный расход реагента

Я - - & 1

(6̂ 3)

(б̂ в)

расход промывной воды

Х*я <66)
где U  , Ец, я - значенкя входных параметров в центре

д Т  9 а Ъ$ ж - интервалы варьирования параметров.
Натуральные и кодированные значения параметров вносят в 

матрицу планирования экспермшента типа 2*"1 (табл 23)*
5.4.9. Проведение опнтов по электрическому 

обессоливанию на пилотной установке
5.4.9.1. Подготовку установки к работе проводят аналоги

чно п.5.4.6.1. Дополнительно заполняют промывной водой емкость 
УП. Вывод установки на циркуляцию производят на нефти» прошедией 
глубокое электрическое иди теплохииическое обезвоживание. После 
прогревания установки начиняют подачу промывной воды» регулируя 
ее расход вентилем 3. Эмульгирование промывной воды в нефти про
изводят за счет создания перепада давления на вентили 4 в преде
лах 0» 15-0»2 Ша (1»5-2»0 кг/см2).

5.4.9.2. ОЬредолвнне параметров электрического обессолива
ния осуществляют, как описано в п.5.4.6.2* Для этого переводят



Таблица 23
Матрица планирования эксперимента

J6
опыта

Натуральные значения 
параметров

Кодированные значения 
параметров

Обводненность нефти 
после электрообессо
ливания, % масс.

Содержание хлористых 
солеи после электро
обессоливания, мг/л

т ,
мин 1*/к£/см т /т Ху Xi Хл Xv=X<XtX, Wi м" Xi x i 1 Xi

I Тн Ем ? » 9» -I -I -I -I W и " w< x i  ̂* Xi

2 г , Ем
1*

a i +1 -I -I +1 Ыг lift и Хг X i Xt

3 ь Е(
9- V -I +1 -I +1 и ' и : x i x i X i

4 ГГ
и El

* f
+1 +1 -I -I Ыч Ыг Ь)'ч Xir x i X i

5 Та Вн
¥

-1 -I +1 +1 b ji и 7 b fs x i x i Xr

в Тё Е й
Г

+1 -I +1 -I и ' и : й x i x i Xc

7 и
1
! i 9"

-I +1 +1 -I W ы ; г л x i x i X ,

■ в и Е(
1 i +1 +1 +1 +1 и . ’ и : Ы г Хг x i' X.
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установку на сгрье необходимого качества, подключив его к насо
су I либо к вентилю 3, если сырье отбирается из технологических 
линий или аппаратов промышленных установок с давлением не менее

остаточной воды и хлористых солей по ГОСТ 21534-76 и ГОСТ 2477-65 
соответственно.

5.4.9.3. При проведении исследования рандомизируют порядок 
следования опытов согласно п. 4.2.4.3. По данным параллельных 
опытов, проведенных согласно матрице планирования опыта (см. 
табл. 23), вычисляют средние значения содержания остаточной воды 
и хлористых солей для каждой пробы по уравнениям:

пробе соответственно в первом, и вто
ром опыте и среднее за опыт;

X/» X*L ъ Xi - то же самое для содержания хлористых 
солей.

Полученные средние значения функций отклика вносят в расчет
ную табл. 24, раздел 5.4.9, где помещены также значения парамет
ров в кодированной форме. По формулам (см.табл.24) производят 
вычисления коэффициентов и получают два интерполяционных урав
нения регрессии:

2*/*" Cta CL,Xt +(7г Хг + Q i Хз + а yX v а Q n X iX i + CltiX/Хз + C£/vX*Xк

По данным параллельных опытов вычисляют дисперсию всспроиэ-

(67)

водйкости:
для содержания остаточной воды



Расчетная матрица коэффициентов интерполяционных уравнений содержании 
остаточных солей Хк и вода ЬЛ в нефти после обессоливали

* Кодированные параметры Значение произведений StoMMB* дрежтаадений

h h *4 * * h h V * Xt X*Xt XtXi Xifc X*Xi XX, Xi X/XiXiX,X*Xt Z<£ x,m у* ад Хш&£ у̂ ад XfXtU 1 XtXvbfi

I -I -I -I -I +1 +1 +1 h -X/ ~x. -Xt + Xi 'X/ +X* ад -Hr, -ад -ад -ад +is, *НХ, -<• ад
2 +1 -I -I +1 -I -I +1 h *Xt -X* *“Хг *Xt -Xt -X» *Хш v.. + $r. -at -2Й -ад -ад + ЪА

3 -I +1 -I +1 -I +1 -I h " Хз + X, -Хз *Xt -Xt ** ~Xs н -Hr, -Я -ад +ад 'ЪХз

4 +1 +1 -I -I +1 -I -I 4 + Xv * X* -Xv -Хч *Хч -X, - Xy Zt/y * ъх», -ад -ад ^ад -ад -ад ̂
5 -I -I +1 +1 +1 -I -I 4 -Xs - Xs ** *Xs * Xs -Xr -Xs ад -at -ад * ££ ^ад -ад -ад-
6 +1 -I +1 -I -I +1 -I h + Xs -Xc + Xt ~ Xs -Xt -X* ac + bfc -as -ад -ад -ад
7 -I +1 +1 -I -I -I +1 h ~Xr +x* * Xt "X» - Xt -X? * Xt £f, -ЪХг -ад -ад -ад
8 +1 +1 +1 +1 +1 +1 +1 4 +Xe +x9 *Xs + Xs +x8 * Xg +x* + ът& +ЪХа *ад *ад  ̂ад

в ,
TXi 

1 l4
1----

в _
2<Xi14 w L kl14 I

8 _ 
2vX* if

lx,w
4
2.x.i4 lx,Jt/

« —zw-14
з _

hxt14
j _ ZiXt

в
ZvX;14

4 _Zj- ХсW
4 _Z» х< 
14

Коэффициенты уравнения регресоии;
для содержания солей 

вычисляют по уравнениям:

*h + h x * +6,х* + hx * +  IvXr * £«x<xt * 6,3х,Хэ + 6„х,х*;

4- i - &  i . ¥ i & - ¥ } i - ¥ i b ¥ s b V k  l - ¥ ,
для содержания воды Ш* а. + а х, + ажх, * <ъх3 + а*х* * а,*х,& + а* х*Х* * а*Х*Х* ;

О,-
в _ZiZj{ S _

; * , ' &  « ■ ' Ф ;  ъ -

S _

а, ■TF*;
frit

a,v*вычисляют по уравнениям:



для содержания остаточных солей

Л-1 2 £ (Х '-Х < ) ‘ ( 686)

Проверяют однородность дисперсий по критерию Кохрена:

(69,а)

(696)

цле ( 1иГ- - )т*х ж ( x'i - X* )2 - квадрат максимального
отклонения от средних значений в опыте количества остаточной 
воды н солей, соответственно.

Вычисленное значение критерия Кохрена сравнивают с табяич-

при уровне значимости 0,05. Вели &ы и &х меньше. $
то дисперсии однородны. В противном случае необходимо повторе
ние эксперимента согласно матрице планирования (см. табл. 23).

При однородности дисперсий находят средни) квадратичную- 
ошибку коэффициентов уравнений регрессии по уравнениям:

(70а)

(700)

и доверительные интервалы коэффициентов уравнений регрессии;
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д , . ,  - f / ■$ l &L = ±t 5(6,), (71)

где t - табличное значение критерия Стькщента, равное 2,31 
при числе степеней свободы ^ = 8  (степени свободы, 
с которой определяли дисперсию воспроизводимости) и 
уровне значимости oi = 0,05.

Сравнивают коэффициенты уравнений регрессии с доверительны* ин
тервалом и, если абсолютное значение коэффициента больше, чем до
верительный интервал, т.е. Icit}>л си и / hi\>& 6 , то
коэффициент значим. Коэффициенты, абсолютное значение которых 
меньше доверительного интервала,отбрасывают как незначимые. По
лучают скорректированное интерполяционное уравнение регрессии.

Проверяют скорректированные уравнения на адекватность, для
Л лчего по ним вычисляют количества остаточной воды и солей Хс 

при условиях, соответствующих матрице планирования (см. табл. 23), 
и находят дисперсию адекватности по уравнениям:

сг *£&-&?
/V-* >

S г£&-ЪГ
/v-£ >

(72а)

(???)

где N  - число опытов в матрице (N  - 8);
ьС- число значимых коэффициентов в уравнении регрессии. 

Вычисляют критерий Фишера по уравнениям:

> (73)
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где дисперсия воспроизводимости содержания остаточной воды S(w) 
и солей >S7x) определена по уравнениям (6ф) и (6ф).

Если расчетные значения F** и Fx критерия йппера не 
превышают табличных (приложение 7) при числе степеней свободы 
/ = //- &С и /V = 8 для уровня значимости = 0,05, то мо
дель адекватна.

В случае неадекватности модели повторяют эксперимент, соглас
но матрице планирования опыта (см. табл. 23), более точно опреде
лив уровни варьирования параметров, до получения адекватного 
уравнения.

5.4.9.4. Полученные скорректированные интерполяционные 
уравнения, проверенные на адекватность, используют для оценки 
параметров процесса алектрообессаливаяия. При этом используют 
прием, приведенный в пп. 4.2.5.1 и 4.2.5.2.
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ПРИЛОЖЕНИЕ I

МЕТОДИКА ПРИГОТОВЖШ ЖКУССТБЕШОЙ
эмульсии вода в ш л и  

I .  онцие лолсгаич

1.1. Методика предназначена для приготовления искусствен
но!' эмульсии воды в нефти, пригодной для лабораторных исследо
ваний по технологии обезвоживания и обессоливания, при испыта
нии и подборе деэмульгаторов для промысловой подготовки нефти, 
изучения состава и свойств природных стабилизаторов нефтяных 
эмульсий•

1.2. Сущность методики заключается в перемешивании в меха
нической мешалке с устойчивым и контролируемом рвхш; ж нефти и 
пластовой воды в стандартных условиях, обеспечивающих высокую 
воспроизводимость агрегзтигчой я кинетической устойчивости 
эмульсии воды в нефти*

2. АППАРАТУРА И РЕАКТИВЫ
2.1. Термостатируемая мешалка со счетчиком оборотов вала 

мешалки*
2.I.I* Мешалка имеет следующую конструкцию (рис. П.1.1): на 

массивной стальной плите-основании 9 размером 400x250x20 мм 
установлена стойка-направляющая 12 с пазом прямоугольного се
чения* По стойке крепится на кронштейне 17 электродвигатель I 

типа LR -40 мощностью 130 Вт (производство ГДР)с регули
руемым числом оборотов или коллекторный двигатель серии УЛМ 
отечественного производства мощностью 120-300 Вт. В этом слу
чае р̂  гулжрованг ̂ числа оборотов осуществляется изменением на
пряжения, подаваемого двигателю с помощью лабораторного авто
трансформатора типа ЛАТР-2.



Рис. П Л Л .  Мешалка для приготовления искусственной эмульсии: 

1-электродвигатель; 2-регулятор числа оборотов; 3-кронатейн 
крепления датчике; 4-зажим цанговый; 5-диок датчика; 6-вал с 
лопастями; 7-крашяа стакана; 8-стакан с термостатированной 
ру байк ой; 9-плвта-ос нова кие; 10-в тулка-упор; п-частотомер; 
22-отойяа-нвправляющая;13-катужка датчика числа оборотов; 
14-коиденоатор фильтра помех ;15-*тифт нвправляищй; 16-вин т- 
-фмхсагор; 17-кронштейн крепления 8лектродвигатоая;18-мтуцвр;
19-всльцо
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В кронштейн крепленая двигателя ввернут направляющий 
штифт 15 , скодь&ящий в пазу стойки 12 , что обеспечивает 
фиксацию положения оси двигателя в горизонтальной плоскости. 
Кронштейн с двигателем закрепляется на стойке 12 с помощью 
винта 16 . На вал двигателя посажен цанговый зажим 4 , в кото
рый вставлен вал (6) мешалки турбинного типа. Вал и мешалка по
казаны на рис.П.1.2. На стойке (12) также находится упорная 
втулка 10 , положение которой по высоте регулируется. Втулка- 
упор фиксирует положение турбннки мешалки по вертикали и обеспе
чивает необходимую высоту ее расположения над дном стакана мешал
ки 8..

Вал мешалки 6 и цанговый зажим 4 должны обеспечить от
сутствие биения турбннки при вращении с числом оборотов 5000 
об/мин. Стакан мешалки (рис.П. 1.2) с полусферическим днищем 
имеет стандартное соотношение основных размеров: диаметр стака
на Д  ; высота жидкости Н/Д = I; диаметр мешалки JJ/3; шири
на лопатки 'Ь = • длина отражательной перегородки 1^2 c/Mt5ширина перегородки В = JvIO; высота мешалки от дна стакана 
hM-c/M » радиус полусферического днища R - Д/1,5; число лопа
ток z = 4; число перегородок Э = 4.

Стакан имеет термостатируемую рубашку, через которую цирку
лирует вода от термостата типа ТС. Стакан закрыт крышкой 7 с 
отверстиями для прохода вала мешалки и для залива нефти и воды.
В днище стакана имеется штуцер 18 с краном для слива приготов
ленной эмульсии. Стакан с помощью фиксирующих винтов закреплен 
на кольце 19 , установленном на трех стойках на плите-основа
нии 9 . Расположение стоек и кольца на плите должно обеспечить 
соосность вала мешалки и стакана.

2.1.2. Счетчик оборотов мешалки состоит из датчика импуль
сов 13 и частотомера II типа Ф 433/3. Датчик импульсов вы
полнен из алюминиевого диска 5 с впрессованными по радиусу
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Рис. U.I.2. Стакан с термостатируемой русашкой.
материал - латунь ш медь , ым
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постоянными магнитами и катушки с сердечником 13 . Диск поса
жен на вал мешалки и при его вращении магнит, проходя вблизи 
серлечниг'л катушки, наводит в ней адр. Для устранения высокочас
тотных помех, создаваемых коллекторным электродвигателем, парал
лельно катушке подключен конденсатор 14 типа МЕТЛ 20 mk4x25G Б. 

Число оборотов рассчитывается по формуле

/7= (П.1.1)
где п -  ЧИСЛО оооротоь в 1/лнуту вала мешалки;

частота, измеренная по частотомеру, Гц;
/77- количество магнитов, впрессованных в диск*

Примечание. Возможно использование для измерения числа 
оборотов мешалки других тахометров.

2.2. Термостат.
2.3. Микроскоп с фотонасадкой.
2.4. Секундомер.
2.5. Дула измерительная!; ГОСТ 8309-57).
2.6. Лабораторная посуда:
цилиндры мерные объемом 500,1000 (ГОСТ 1770-74);
пипетка объемом 100 мл (ГОСТ 215-57);
стеклянные палочки;
пре̂ летные стекла;
термометры;
бглссы объемом 10 мл.

2.7. .„активы: 
масло МС-20;
стабилизатор обратных эмульсий (эмулъ̂ лл и.тг др.);
фильтры "синяя лента";
бензин.



Iol

3. ОТБОР И ХРАНЕНИЕ ПРОБ НЕФТИ И ПЛАСТОВОЙ ВОД!
3.1. Для приготовления воспроизводимой искусственной эмуль

сии используют безводную нефть и пластовую воду, отобранные из 
одного и того же продуктивного пласта, являющегося типичным для 
данного нефтяного района (месторождения).

Примечание. При отсутствии проб пластовой воды с того же 
пласта, что и проба нефти, используют пластовую 
воду аналогичных геологических горизонтов дру
гих месторождений данного нефтяного района.
При отсутствии таких проб воды, в крайнем слу
чае, используют искусственную пластовую воду, 
растворяя в дистиллированной воде соответству
ющие соли, выдерживая солевой состав пластовой 
воды и ее pH.

3.2. Пластовую воду отбирают в пластмассовую или стеклянную 
емкость и хранят под слоем нефти для предотвращения контакта с 
воздухом и окисления кислородом воздуха неустойчивых соединений.

3.3. Срок хранения проб нефти и пластовой воды не должен 
превышать I месяц.

4. ПРИГОТОВЛЕНИЕ ЭМУЛЬСИИ
-4.1. Для приготовления нефтяной эмульсии заданной обводнен-

Г0СТности Шисх > определяемой по ГОСТ 2477-65, пересчитывают 
массовое содержание воды на объемное содержание пластовой 
воды % по уравнению.

7 ̂ ________ЮО
ш  4 ^  ю о - днасе-ъ г™  '

1 ЪГ*
(П.1.2)

где с£ и </# - плотность воды и нефти при 20°С, кг/м3;
о̂дерчанио солей в пластовой воде ("сухой остаток"),
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4.2. В термос татируемой рубашке мешалки циркулируют волу 
от термостата с температурой 20 ± 0,5°С. Исходя из объема ста
кана мешалки и заданного содержания пластовой воды в эмульсии
( 14*% % объем.) в мешалку заливают необходимые объемы недти и 
пластовой воды, отмеренные измерительным цилиндром. Выдерживают 
нефть и воду в мешалке до установления температуры 20±0,5°С, 
после чего включают двигатель и перемешивают жидкости в течение 
15 мин при числе оборотов, обеспечивающих необходимую диспер
сность эмульсии. По окончании перемешивания двигатель останавли
вают л эмульсию сливают через нижний кран стакана.

Примечание. Ныргь, содерлсащую солее 3# парафина
(с £*>сп ̂  20°С), перед приготовлением эмульсии 
подвергают термической обработке. Для этого 
пробу нефти в количестве, достаточном для приго
товления эмульсии, наливают в емкость, снабжен
ную обратным холодильником и термометром, на
гревают в бане до температуры, равной пласто
вой температуре, но не выше 80°С, выдерживают 
при этой температуре 15 мин, затем извлекают 
из бани и выдерживают при 20°С до охлаждения.

5. УСТАНОВЛЕНИЕ ИНТЕНСИВНОСТИ (ЧИСЛА ОБ/МИН) 
ПЕРШЕ2ШВАНШ НЕФТИ И ПЛАСТОВОЙ ВОДЫ»
ОБЕСПЕЧИВАЮЩЕЙ ЗАДАННУЮ ДИСПЕРСНОСТЬ ЭМУЛЬСИИ

5.1. Приготавливают, как описано в п. 4, два ооразца эмульсии 
заданной обводненности. Один образец при частоте вращения мешалки 
ft IOOG об/мин, другой - 3000 об/мин.

5.2. Определяют средний объемный диаметр dot , нкм, ка
пель воды в образцах эмульсии, полученных (см. п. 5.1) с помощью 
микрофотографирования (см.п.6) или седиментационннм методом.
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Q6 Q8 10 2 Z| 6 8
ПжЮ* ̂  ° * /  мин

Рве. П.1.3. Насаждение значения частоты вращения мешалки,
обеспечивавшей получение эмульсии с d0<c= 6-8 мкм
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5.3. Наносят в логарифмической системе координат значения 

dof против п , полученные в п.5.2, и проводят прямую линию 
через две точки на графике. Заданную дисперсность представляют 
средним объемным диаметром с/<&> мкм,капель эмульсии. Находят 

на графике Igdog— ф'? для ординаты ф<2г/> значение 
абсциссы ф / 7 э , по которой определяют необходимую частоту вра
щения мешалки Пэ,  об/мин.

Пример I. Значения объемного диаметра капель эмульсии Ре- 
чищсого месторождения при п = 1000 и 3000 об/мин равны, 
соответственно, 76 и 8,6 мкм. Согласно рисЛЫ.З, для получения 
эмульсии с cU = 7 мкм частота вращения мешалки долина быть 
равна 3250 оо/мин.

6. ОПРЕДЕЛЕНИЕ ДИСПЕРСНОСТИ НЕФТЯНЫХ ЭМУЛЬСИЙ 
ТИПА, НБ4ТБ Б БОдЬ

Определение дисперсности нефтяных эмульсий проводится для 
капель воды, имеющих диаметры от 100 до I мкм. Исследуемые 
эмульсии могут быть как природные, промысловые, так и полученные 
в лаборатории искусственно.

6.1. Подготовка пробы к микрофотографированию.
Оптимальной концентрацией водной фазы для микрофотографи

рования является 10-20% (обводненность определяется по 
ГОСТ 2477-651. Если обводненность эмульсии выше этого предела, 
необходимо разбавить эмульсию безводной нефтью.

Подготовку эмульсии к микрофотографированию можно провести 
также следующим образом. В бюкс емкостью 10 мл отмеривают I мл 
масла МС-20 и вносят в него 5-6 капель свежеприготовленной 50%-ной 
эмульсии. В течение 15 с перемешивают палочкой эмульсию с маслом.

Примечание. Если при приготовлении эмульсии замечают 
ее разрушение, то в используемое масло добавляют 
стабилизатор эмульсии обратного Типа, например, эмудьтал в
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количестве 1-2 весовых процента. Для стабилизации эмульсии мо
но использовать также гудрон, выделенный из высокосмолистой неф
ти. Гудрон растворят* в толуоле и смешивают с вазелиновым 
маслом в весовом соотношении 2:1:4 соответственно.

6.2. Микрофотографирование
Пригот ленный препарат эмульсии наносят на пластинку из 

оргстекла и сразу же производят фотографирование 3-х полей 
эмульсии под микроскопом. Следующим кадром снимается объект-мик
рометр для проходящего света при том же увеличении. Эмульсию с 
диаметром капель более 20 мкм рекомендуется снимать при кратно
сти увеличения 50х; от 20 до 5 мкм - при 200х; от 5 до 2 мкм - 
при 400-500х и менее 2 мкм - при 700-̂ 00х. Общее число капель с 
замененными размерами должно быть не менее 2000-3000.

6.3. Обработка результатов.
БМбирают пределы диаметров капель на фотографии для фракций 

в миллиметрах, подсчитывают средний диаметр капель каждой фрак
ции 0* в миллиметрах. Затем считают количество капель воды, 
входящих в каждую фракцию т  . По изображению на фотографии 
объект-микрометра находят кратность увеличения С и рассчитыва
ют фактический средний диаметр капель в микрометрах во фракции 
dl по уравнению

9
Находят объем средней капли во фракции Vi по уравнению

Затем находят процентное содержание капель воды в каждой 
фракции ач%}по уравнению

и объем всех капель воды в каждой фракции
Mi = Mr Hi,



Таблица П.1.1
Расчет дисперсности для эмульсии алакаевской нефти, 

содержание воды 20% (увеличение 444х)

J6фракции
L

Пределыфракции,

ш

Средний диаметр капель фракции
Среднее из 3-х фотогра-

0 6 ь ем Массовоесодержа- Соотношение,
%/ихы

Среднийобъемныйдиаметркапель
0̂6 ’ 

мкм

Удельнаяповерхность

JL.м

кашей сосреднимдиаметром
мкм5

фракции со средним диаметром
v/vt,мкм3

ние фракций

к*

4,да c /l, мкм
фий количество капель

Пишт *
X ,
№

I I 0,5 • 1,1 654 1,4 920,2 0,33 0,14 0,29
2 1-2 1,5 3,4 662 38,3 25336,2 9,09 4,05 2,69
3 2-3 2,5 5,6 571 177,5 101354,9 36,37 16,16 6,47 6,3 945600
4 3-4 3,5 7,9 210 487,4 102363,0 36,75 16,32 4,65
5 4-5 4,5 10,1 36 1036,5 37311,6 13,39 5,95 1,32
6 5-6 5,5 12,4 6 1892,8 11356,9 4,07 1,81 0,34
I — — “ 2139 - 278642,8 100,0 - -

9*?
1
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Рис. ПЛ.4. мШ^йеренпиальная кривая распределена



1 3 8

ы, мк м

Рис. 11.1.5. Интегральная кривая распределения



средний объемный диаметр капель эмульсии по уравнению

удельную поверхность полученной эмульсии по уравнению 

где /V - число фракций.
Исходные данные, а также результаты вычислений заносят в 

таблицу. По результатам графы 9 табл. П.1.1 можно построить
дифференциальную кривую распределения по размерам капель в коор-

адинатах ^  -а; (рис.П.1.4), а по результатам столбца 8-ин-
тегральную кривую распределения в координатах -di 
(рис.П.1.5).
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ПРИЛОЖЕНИЕ 2

ИССЛЕДОВАНИЕ СОСТАВА П0ТШЩАЛЫШ 
СТАБИЛИЗАТОРОВ НЕФТЕЙ

Настоящая методика преследует цель-наибодее полно разделить 
потенциальные стабилизаторы нефтей, комбинируя методы экстрак
ционного разделения на малополярных адсорбентах и силикагеле с 
низкотемпературной кристаллизацией.

I.I. Аппаратура и реактивы
Мерный цилиндр на 1000 мл с НШ-29 * I шт.
Круглодонная колба с длинным горлом емкостью 1000 мл -

I шт.
Стакан химический на 150-250 мл - I шт.
Пальчиковый холодильник - I шт.
Воронка Вохнера и колба Д/нзена - I комплект.
Вакуумный или водоструйный насос - I шт.
Водяная баня - 6 шт.
Колбы плоскодонные объемом 3-5 л - 4 шт.
Фарфоровая чашка * 3-4 - I шт.
Крутлодонные короткогорлые колбы с ВШ-29 емкостью I л - 4 шт.

Холодильники Либиха - 4 шт.
Алонжи -4 от.
Экстрактор-насадка - I шт.
Воздушный холодильник на 60-70 см - I шт.
Аппараты для экстракции (Сскслетта) емкостью 500 мл - 

4-7 шт,
Колбы конические емкостью на 750-1000 мл - 2 от. 
Кристаллизатор толстостенный или чашка с обручами на 250 1ш~

I шт.
Колба грушевидная о НШ-14,5 и с пробкой емкостью 250 мл-

I шт,
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Колбы плоскодонные емкостью 100 мл - 7 шт 
Секундомер - I шт 
Колбонагреватели - 7 шт 
Электроплитки закрытого типа - б шт 

Реактивы:
Фильтры "синяя лента" и "черная лента* 
йопропиловый спирт, чда - 5 я 
ЛетролейныЙ эфир 40-70 - 4 л 
Петролейный эфир 70-100- 3,5 л;
Бензол, чда - 5,5 л 
Спирт гидролизный - I л 
Эфир серный, чда - I л
Силикагель активированный марки КСК - 1,5 кг.
1.2. Проведение исследований 
1.2.1» Выделение гудрона
Во взвешенную колбу емкостью 1000 мл при температуре 20°С 

наливают 500 ил ацетон-метанольной смеси в соотношении 4:1 по 
объему и при непрерывном перемешивании вводят 50 г нефти, 
взятой для разделения. При этом в ацетон-метанольный раствор пе
реходят все легкие углеводороды (легкое масло) и часть высоко
полярных компонентов. Тякелая асфатьто-смолисто-парафиновая 
часть (гудрон) в ацетон-метаноле быстро коагулирует и осаадает- 
ся на дне и стенках колбы в виде густой черной массы. После 10- 
-15-минутной выдержки системы экстракт легких масел в ацетон
не тииолъном растворе сливают через обычный фильтр в делительную 
воронку на 1000 мл.

ГУдрон дважды промывают порциями по 50-100 ил исходной 
адетон-ыетанольной смесью, которая такие сливается через фильтр 
в делительную воронку. Остатки ацетон-метанольной смеси отпари
вают на водяной бане, а затем высушивают путем пропускания 
через колбу при температуре 60°С в течение 10 кош тока инерт-
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ного газа (Л̂ , COg и других). Затем колбу с гудроном взвешивают 
и рассчитывают содержание гудрона по формуле

*г = -А- 100,Л
где Хг - содержание гудрона, %;

а - масса 1удрона, г;
А - масса нефти, взятой на разделение, г.
Если при сливании ацетон-метанольного раствора легких масел 

на фильтр попадает гудрон, то после окончания фильтрования по
следний переносят горячим бензолом в тарированную колбочку объе
мом на 100 мл д также высушивают до постоянной массы.

Легкие масла выделяются в свободном виде из аце тон-ме таноль
ного раствора в делительной воронке путем добавления в раствор 
равного объема 10̂ -ного водного раствора хлористого натрия. При 
этом необходимо следить, чтобы после расслаивания системы нижний 
слой был прозрачным и бесцветным, это говорит о полном извлече
нии из раствора всех углеводородов нефти, в том числе поверхност
но-активных веществ (ПАВ), содержащихся в нефти.

В том случае, когда необходимо отдельно выделить полярные 
компоненты (ПАВ) нефти, извлечение масел из аце тон-ме таноль
ного экстракта следует проводить не 10̂ -ным водным раствором 
хлористого натрия, а дистиллированной Кодой. При этом по
верхностно-активные вещества остаются в водно-ацетон-метанольном 
растворе.

Растворитель отгоняют, а затем отпаривают на водяной бане 
до наиболее полного его удаления.

В том и другом случае выделенные легкие масла дважды про
мывают от следов раствора ацетон-метанола равным объемом дистил
лированной воды. Легкие масла сушат свежепрокаленным хлористым 
кальцием.
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Процентное содержание легких масел в нефти определяют по 

разности (IOO-X), где X - процентное содержание гудрона в нефти.
1.2.2. Экстракционное разделение гудрона
Навеску гудрона, выделенного ацетон-метанолъннм методом и 

высушенного до постоянной массы, 3-4 г взвешивают на техничес
ких весах в стакане с точностью до 0,01 грамма. Гудрон раство
ряют до полного растворения в 50 мл бензола. Раствор переносят 
количественно в выпарительную фарфоровую чашку № 5-6. Затем бен
зольный раствор гудрона наносят на плотную фильтровальную бума
гу разцрром 10x10 см. Бесь процесс нанесения раствора гудрона 
на фильтровальную бумагу выполняют в вытяжном шкафу. Листы филь
тровальной бумаги с нанесенным на них гудроном разрезают на 
мелкие квадраты, примерно 2x2 см, и помещают в колбу-экстрак
тор емкостью I л, снаоженную обратным холодильником.

В колбу-экстрактор заливают 250-350 мл смеси изопропилово
го спирта с 10# петролейного эфира л на кипящей водяной бане 
при периодическом встряхивании содержимое в экстракторе дово
дят до кипения. Экстрагирование кипящей смесью производят в те
чение 10 мин, после чего экстракт фильтруют под вакуумом че
рез воронку Зохнера, снабженную обычным бумажным фильтром. Б 
колбу-экстрактор вновь вводят свежую порцию изопропилового спир
та с петролейакм эфиром. Таким образом, проводят шесть экстрак
ций кипящей смесью до получения бесцветного экстракта. Все 
экстракты из колбы Дунзена объединяют, смесь изопропанола с 
петролейным эфиром отгоняют на водяной бане из круглодонной 
колбы емкостью I л, максимально удаляя растворитель. Остав
шийся в перегонной колбе продукт количественно переносят горячим 
бензолом в тарированную колбочку емкостью 100 мл. Раствори
тель от продукта вначале отгоняют на водяной бане, а затем ис
паряют на водяной бане до полусухого состояния (после часовой 
сушки на водяной бане масса продукта изменяется на 0,1-0,2 г).
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После чего остаток, именуемый масляно-парафинов о к фракцией, сушат 
до постоянной массы в вакуум-сушильном шкафу при температуре 
70°С. Высушенный до постоянной массы продуют поступает для даль
нейшего деления на масла, парафины в ПАВ.

После завершения этой операции в колбу-экстрактор заливают 
250-500 мл петролейного эфира (t ш  = 40-70°)для извлечения 
смол. Экстракцию петролейным эфиром проводят не менее 5 раз, а 
фильтрацию, отгонку и сушку продукта производят методом, 
списанным ьыше.

После завершения экстракции смол растворителю дают пол
ностью стечь на фильтр воронки Вохнера, затем в колбу-экстрак
тор заливают 250-350 мл бензола. Экстракцию асфальтенов I прово
дят кипящим бензолом и завершают после получения* прозрачно
го экстракта. Остаток с фильтровальной бумаги снимают смесью 
изопропилового спирта с бензолом в соотношении 1:1. Полученные 
экстракты отгоняют на водяной бане, продукты - асфальтены I и П- 
из отгонной колбы количественно переносят в тарированные колбоч
ки, дополнительно отгоняют растворитель и сушат под вакуумом 
при температуре 60°С до постоянной массы.

Для всех полученных продуктов рассчитывают выход по формуле

Хп- » % масс.,

где CL- масса продуктов после сушки в вакуум-сушильном шкафу, г;

С- навеска 1удрона, взятого на экстракционное разделение, г.

1.2.3. Экстракционное разделение масляно-парафиновой 
фракции

Навеску (приблизительно 3 г),высушенной до постоянной массы 
масляно-пярафиновой фракции (снятой смесью изопропанола и петро
лейного эфира), разбавляют в колбе на I л 40-кратным количест



вом петролейного эфира (i = 40-70°) и отстаивают в 
темном месте 16-20 ч. Отстоявшийся раствор петролейного эфи
ра осторожно фильтруют через фильтр "синяя лента”. Затем осадок 
возможно полнее переносят на фильтр и промывают чистым петролей- 
ным эфиром {£ jgjjj = 40-70°J до тех пор, пока эфир не станет 

совершенно прозрачным и после его испарения на фильтроваль
ной бумаге не будет оставаться масляного пятна. Фильтр с продук
том, называемым ЛАВ-I, сворачивают и помещают в экстрактор-на
садку с воздушным холодильником душ снятия ЛАВ-I, для чего в кол
бу экстрактора наливают 100 мл бензола. Экстракционный аппарат 
помещают в водяную баню и экстрагируют до тех пор, пока не раст
ворятся все ЬАБ-1 и бензол, стекающий в колбу, не станет Сес- 
цветным. после экстрагирования избыток бензола отгоняют из 
той же колбы через холодильник Либиха. Полученный продукт пере
носят количественно в тарированную колбу емкостью на 100 мл и 
доводят до постоянной массы под вакуумом при температуре 60-70°С, 

Содержание ПАВ-1 (хрупкий блестящий черно-коричневого 
цвета продукт ) рассчитывают по формуле

у = % масс,V j  а?

где В дав “ иасса ПАБ-I, доведенная до постоянной массы, г; 
а2- навеска масляно-парафиновой фракции, г
Фильтрат, полученный после фильтрования и промывки ПАВ-1, 

помещают в колбу Эрленмейера емкостью 750 мл; от фильтрата 
отгоняют петролейный эфир на водяной бане до получения 200 мл 
общего объема. В эту же колбу с раствором остатка масляно-пара
финовой фракции добавляют 100-кратное (по отношению к навеске 
фракции) количество силикагеля. Смесь загружают в экстрактор при
бора Сокслетта. Дно экстрактора предварительно закрывают ватой 
так, чтобы она прикрывала отверстие сифонной трубки. Затем кол-
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бу, дне находился раствор продукта в питролейном эфире, ополас
кивают несколько раз петролейным эфиром и промывную жидкость 
вливают в экстрактор, доводя общий объем раствора до 2/3 объема 
экстракционной колбы. После этого к экстрактору присоединяют 
шариковый холодильник. Все съемные пришлифованные части должны 
плотно входить друг в друга. Экстракцию проводят на колбонагре- 
вателе закрытого типа.

Извлечение масляно-парафиновых углеводородов считается за
конченным, когда эфир, стекающий из труокя экстрактора, не станет 
совершенно бесцветным. Обычно на это требуется 3-4 рабочих дня, 
при скорости отекания эфирного конденсата с конца холодильника до 
3-4 капель в секунду. После того как из адсорбента извлечены 
масляно-парафиновые углеводороды, процесс экстракции прекращают, 
аппарат охлаждают, растворитель, оставшийся в экстракторе, весь 
переводят в колбу, а затем петролейно-эфирный раствор масляно
парафиновых углеводородов из экстракционной колбы переливают в 
перегонную колбу, а в экстракционную колбу заливают сцирто-бен- 
зол 1:3 по объеду для извлечения ПАВ-2. Количество слирто-бен- 
зола должно быть равно количеству петролейного эфира, 
взятого для извлечения масляно-парафиновых углеводородов.

Процесс экстракции спжрто-бен8ол<ш ведут так же, как и в 
случае экстракции петролейнш эфиром (4-6 ч).

От полученного спирто-бензольного раствора ПАВ-2 отгоняют 
растворитель на водяной бане, продукт из разгонной колбы коли
чественно переносят в тарированную колбочку, смывая остатки 
продукта бензолом. Затем избыток бензола упаривают на водяной 
бане до уменьшения массы на 0,1-0,2 грамма, после чего доводят 
до постоянной массы в вакуум-сушильном шкафу при температуре 
60-70°С.

Процентное содержание ПАВ-2 вычисляют по формуле
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где Кпав-п - w®00» ЬАЬЧ1, г;
ах~ навеска масляно-парафиновой фракции, г 

В дальнейшем фракции ПАВ-I и ПАВ-2 объединяют, смывая ос
татки продукта бензолом,и вторично доводят до постоянной массы.

Из раствора масляно-парафиновых углеводородов отгоняют воз
можно полнее летролейный эфир на закрытом колбонагревателе. Полу
ченные полужидкие углеводороды полностью используют для определе
ния содержания парафина и масел* Для этого всю полученную навеску 
масляно-парафиновых углеводородов растворяют в небольшом количе
стве (5-6 мл) изопропилового спирта (для полного растворения мож
но даже немного подогреть), количественно переносят в грушевид
ную колбу емкостью 250 мл, туда же добавляют серный эфир в 
количестве 100 мл, после чего колбу с раствором помещают в охлаж
дающую смесь (смесь льда с поваренной солью) при температуре 
-Ю°С на I ч и периодическом перемешивании круговым движением* 

При этом выпадают хлопья парафина, которые как можно быст
рее необходимо отфильтровать под вакуумом через плотный фильтр, 
уложенный на воронку Вэхнера, при этом колба и воронка для филь
трования помещаются в охлажденную баню* Осадок на фильтре промы
вают охлаждении* серным эфиром, причем предварительно промывают 
грушевидную колбу, а потом осадок на фильтре* Парафин промывает
ся охлажденным эфиром до полного удаления желтых масляных пятен 
с фильтра. Бели отфильтрованнгй раствор масел в колбе Бунзена 
окажется мутным, то кристаллизацию повторяют вторично. Эфир от 
масел отгоняют на теплой водяной бане из тарированной колбочки 
емкостью 100 мл и доводят до постоянной массы под вакуумом 
при температуре 60°С*



После завершения промывки парафина фильтр сворачивают и по
мещают в экстрактор-насадку с воздушным холодильником для снятия 
парафина. Ь колоу-экстрактор заливают ICO мл сензола и экстраги
руют до тех пор, пока оеызол, стекающий в колоу, не станет бес
цветным. Избыток оензола из колбы-экстрактора отгоняют на водя
ной бане, затем парафин для доведения его до постоянной массы 
переводят осторожно в тарированный стаканчик для взвешивания 
или в маленький тигель £ 1.

Процентное содержание парафина и масел рассчитывают по 
формуле

у к„/оо
CfT

%

где Км “ масса полученного масла, г;
К п - масса полученного парафина, г;

Qr- навеска масляно-парафиновой, г
1.3. Пересчет содержания потенциальных

стабилизаторов на исходную нефть
1.3.1.Содержание гудрона

(П.2.3£)
1.3.2. Содержание смол

% масс. (П.2.10)

1.3.3. Содержание асфальтенов
п - Tr(xQ-,+x<7-t) % масс.
7* ТТтп f700

(П.2.]£)

1.3.4. Содержание ПАВ

(П.2.*г)
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1.3.5. Содержание парафина
Оп= Яг:рсмп'Цд_ % масс. (П.2.1д)
У "  JQ O - / 0 0  )  ^

1.3.6. Содержание масел-

о = Д> ЭСтп'Цм % «асе. Ш.2.1р)
У* ioo- /об ’

где х г - содержание гудрона в нефти; хс - содержание смол 
в гудроне; ха., и °°о-г - содержание асфальтенов I и П в гуд
роне хмп - содержание масляно-парафиновой фракции в гудроне; 
У ПАВ-1 и Ч ПАВ-2 “ ПАВ-I и ПАВ-2 в масляно-парафи
новой фракции; уп и Ум - содержание, соответственно, парафина 
и масел в масляно-парафиновой фракции.
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ПРИЯСЖЕШЕ 3
МЕТОДИКА ПВРВЛВШИВАВИЯ НБФЗЯНОЙ ЭМУЛЬСИИ 
С 1^ЕГО0М -Л БЭй СУЛ £ГАТаР0Ы  ПРИ ЛАБОРАТОРНЫХ 
ИССЛЕДОВАНИЯХ ПРОЦЕССОВ ПРОМЫСЛОВОЙ под готовки 

НЕФТИ

1.1. Перемешивание реагента с эмульсией при промысловой 
подготовке нефти» вклкяапцей предварительное обезвоживание, глу- 
оскоь соьзьолшвание и обессоливание нефти, происходит ,в
случае подачи реагента в системе ссора:

в нефтесборных коллекторах и нефтепроводах» транспортиру
ющих нефть на ЦПС;

в сепараторах при разгазировании нефти на первой ступени 
сепарации;

в насосах ДНС;
в случае же подачи реагента на установках подготовки нефти-на ЩС: 

при разгазировании нефти на второй ступени сепарации; 
в коммуникациях, в том числе и в специальных массообменных 

секциях каплеооразователя;
в теплообменной аппаратуре; 
в насосах» прокачивающих нефть через установку; 
в специальных смесителях.

1.2. Перемешивание введенного в эмульсию реагента и доведе
ние его до капель эмульгированной воды обеспечивается турбулент
ным характером потока эмульсии. Увеличение турбулентности должно 
приводить к более быстрому и полному контактированию реагента с 
каплями эмульгированной вода. Однако чрезмерное увеличение ин
тенсивности перемешивания может вызвать дополнительное дисперги
рование капель эмульгированной воды и повышение устойчивости 
эмульсии.
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1*3. Интенсивность турбулентного движения жидкости может 

быть охарактеризована:
средней квадратичной пульсадионнок скоростью; 

или
средней диссипацией энергии в единице объема (в единице 

массы) движущейся жидкости.
Количественная оценка этих характеристик потока эмульсии 

в системе сбора нефти и на установках подготовки возможна толь
ко в одном случае, а именно: при движении эмульсии в промысловых 
нефтепроводах и коммуникациях без присутствия газовой фазы или 
при ее минимальном объемном содержании (менее 5%). В то же вре
мя этот метод по продолжительности контактирования капель 
эмульгированной воды с реагентом является преобладающим и может 
быть положен в основу моделирования процесса смешения эмульсии 
с реагентом.

2. Для моделирования смешивания реагента с эмульсией в тру
бопроводе используют турбинную мешалку с открытыми прямыми лопа
стями полной длины.

2.1. В основу моделирования кладут равенство средней дисси
пации энергии за единицу времени на единицу массы жидкости в 
трубопроводе и в мешалке, определяемое уравнениями:

для трубопровода
з

(д- А ’ 2ЯИт * (П.3.1)
д̂ля мешалки

(П.3.2)

где /\ - коэффициент трения, определяемый для турбулентного
движения жидкости в трубопроводе при Re ** 100000 уравнением

Ш.3.3)
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£}.- диаметр трубопровода; 2/ - средняя скорость движения 

жидкости в трубопроводе; V- мощность, потребляемая мешалкой 
на перемешивание; Яд - диаметр сосуда мешалки; Н - высота жид
кости в сосуде мешалки; р - плотность перемешиваемой жидкости; 
п - скорость вращения мешалки, об/с, диаметр мешалки *

коэффициент мощности мешалки, зависящий от модифицированно
го критерия Рейнольдса для перемешивания, определяемого уравне
нием

*4= = ay L- > (П.3.4)

где % ъ V - соответственно динамическая и кинематическая вязкости 
перемешиваемой жидкости.
Коэффициент К2 , эквивалентный критерию Эйлера Ей , определяют 
по графику, приведенному на рис. L.3.I (для мешалки с заданными 
соотношениями геометрических размеров; для мешалок с другими 
соотношениями вводят поправки).

Из равенства диссипации энергии в трубопроводе и мешалке 
следует уравнение, связывающее число оборотов мешалки со скоростью 
движения жидкости в трубопроводе:

п V (П.3.5)

3. ВЫБОР КОНСТРУКЦИИ И РАЗМЕРОВ МОШКИ

3.1. Объем мешалки определяют из объема единичной пробы 
эмульсии,взятой для исследования. Объем единичной пробы согласно 
"Инструкции по исследованию нефтей и нефтяных эмульсий с целью 
выдачи исходных данных для проектирования установок подготовки 
нефти” (РД 39-30-о98-83, п. 4.2.4.3) принят равным 250 мл.



Рис. И.3.1. Зависимость Ей = |  (Re ) для турбинных мешалок с шестью 
лопатками полной длины по данным Ьатеса» &онды и Копштейна 
(сосуд с отражательными перегородками, Д/d= 3, H/d = 3,
О = 4, Б = Д/12)
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3.2 » Принимают стандартизированную мешалку турбинного типа

с плоским дном» с соотношениями геометрических размеров:

отношение высоты жидкости к диаметру сосуда Н:Д = 1 ,0 ;
Я

отношение диаметра сосуда к диаметру мешалки а 3 ,0 ; 

отношение ширины лопатки к диаметру мешалки tyd*  -  1/5. 

число лопаток н  = 4, лопатки полной длины; 

отношение высоты расположения мешалки от дна сосуда к диа

метру мешалки = I ;

число отражательных перегородок 7 = 4 ;  

отношение ширины перегородок к диаметру сосуда мешалки 

В/Д = 1/10;
отношение длины перегородки к диаметру мешалки, равным 2. 

Исходя иа объема перемешиваемой жидкости определяют разме

ры мешалки:

Д = 70 мм, Н = 70 мм, = 24 мм, 6  = 5 мм, hn -  24 мм,

В = 7 мм, t  = 60 ш(, число лопаток (полной длины) 2  = 4? 

число отражательных перегородок 7 = 4 .

Остальные размеры принимают из конструктивных соображений: 

общая высота сосуда мешалки Н^щ = 100 мм; 

диаметр вала мешалки cf$ -  6 мм;

толщина лопаток 6  = 0 ,5 мм.

3.3 . Определение коэффициента мощности мешалки.

Зависимость К2 = Ей -  -£$Гр от числа Рейнольдса Re„ 
для стандартной мешалки с 6 лопастями полной длтш  и соотноше- 

ниями £  = т» *3 ; I ;  . 1/5; 7 =  4;

= 1/12 по даянш В в£ ее RP., fo n d y  PJ^ C oipibtL n PR, (Pnd Eng C ftem

P la c e t* . Dee, D cvt£of> , 2, 310, 1963) приведена иа ри с.П .З Л . 

Согласно графику (рас. Ц .3 .1 )

для Re„ от 60 до 600 

для Re'„ от 600 до 100000

К,= 3 ,5 ; 

К,= 4 ,0 .
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Для принятой мешалки с размерами, указаниями в п. 3.2,вво

дят поправки к коэффициенту Kg на число лопаток г  (4 лопатки 
вместо 6)

h-ШЧ+Г -0.Ш.
Значения коэффициента Кг с поправками:

для Re'M от 60 до 600 Кг = 3,5 0,784 = 2,75 ;
для Re'M от 600 до 100000 Кг = 4,0 0,784 « 3,14,
3.4. Для определения связи числа оборотов мешалки и скоро

сти движения эмульсии с реагентом в трубопроводе подставляют 
известные размеры мешалки (п.3.2) в уравнение (П.3.5), получают

П V
■ (КЖШТ* (П.3.6)

Принимают для эцульсии кинематическую вязкость 2,5" кг5
м̂ /с (25 сОт) и вычисляют число оборотов мешалки, моделиру
ющее по равенству диссипации энергии турбулентное движение в
трубопроводах различного диаметра и с различной скоростью хГ.

В табл Л приведены значения п, об/с, а также числа 
Рейнольдса для трубопровода Re и для мешалки Re^ .

4. ОПРЕДЕЛЕНИЕ УСЛОВИЙ ПЕРШЯШВАНИН ЭМУЛЬСИИ 
С РЕАГЕНТОМ НА МЙДАЛКЕ

При выборе параметров перемешивания эмульсии с реагентом 
на мешалке исходят из условий движения нефти на установке подго
товки производительностью 3 млн. т/год.

4.1. При скорости объединенного потока эмульсии на установ
ке от 1,0 до 1,5 м/с диаметры трубопроводов соответственно соста
вят от 400 до 300 мм,значения числа Рейнолвдса-от 15000 до 20000.
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Этим показателям турбулентного потока нефти на установке будут 
соответствовать» согласно данрнм табл. 1Щ, числа оборотов мешалки 
о: 6.67 до 14» 5 об/с или 53Q/370 об/мин. В среднем можно при
нять» 470 интенсивность турбулентного движения нефтяной эмульсии 
с реагентом на установке будет моделироваться перемешиванием на 
мешалке при 700 об/мин, при условии равенства диссипации энергии 
в трубопроводе и мешалке.

4.2. Продолжительность перемешивания нефтяной эмульсии с 
реагентом на установке определяется ее временем движения от точ
ки ввода реагента (обычно перед второй ступени) сепарации) до 
отстойника аппаратуры. Это время находится в пределах от 10 до 
20 мин. Следовательно» продолжительность перемешивания эмульсии 
с реагентом может быть принята 15 мин.

4.3. Температура перемешивания эмульсии с реагентом на уста
новке при подаче его перед второй ступенью сепарации в основном 
определяется температурой, с которой эмульсия поступает на уста
новку. Только непосредственно перед отстойной аппаратурой темпе
ратура эмульсии, смешанной с реагентом, повышается при прохожде
нии нагревателей. Так как большую часть времени эмульсия движет
ся с реагентов при своей естественной температуре, то температу
ру перемешивания эмульсии с реагентом следует принять 20°С. Если 
же имеются данные, что эмульсия поступает на установку при более 
низкой температуре (10-15°С), то перемешивание ее с реагентом 
необходимо проводить при этой температуре.

5. КОНСТРУКЦИЯ МЕШАЛКИ ДЛЯ СМЕШАНИЯ ЭМУЛЬСИИ 
С Е̂ ШГСЫ-даМУЛЬГАТОРОМ

5.1. Общий вид мешалки изображен на рис.П.3.2. Конструктив
но мешалки состоят из массивной плиты-основания 13 , стойки I 
с направляющим пазом прямоугольного сечения, в который входит 
натравляющий штифт 2 . Система "паз-штифт" служит для предотвра
щения перемещения электродвигателя в горизонтальном направлении.
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Таблица П.ЗЛ
Значения чисел оборотов мешалки /7, об/с, 
моделирующих перемешивание эмульсии с реагентом 
в трубопроводе по равенству диссипации энергии, 
для ряда значений диаметров трубопровода и 
скоростей движения эмульсии, а также соответству
ющие значения чисел Рейнольдса для мешалки 

и трубопровода Re'T

Размеры мешалки Д = Н = 70 мм, с/„ = 24 мм 
Кинематическая вязкость эмульсии 2,5 1СГ5 м̂ /с (25 сСт)

и,м/с
Пара-метры

Диаметр трубопровода ДрМ Приме-чание0,200 0,250 0,300 0,400 0,500

0,25
об/с

ReT 2000

3,03
70
2500

2,80
65
3000

2,48
57
4000

2,26
52
5000

0,50
об/с
Re„
/?<?;

6,28
145
4000

5,72
132
5000

5,30
122
6000

4,70
108
8000

4,28
98
I0G00

!
11

1.0
об/с

к

11,8
272
8000

10,8
248
10000

10,0
230
12000

8,87
204
16000

8,08
186
20000

1,50
об/с

Re?

ГМ
394
12000

15,6
360
15000

14,5
333
18000

12,8
296
24000

И,7
269
30000

2,0
об/с
Йе*

22,3
514
16000

20,3
6̂8
20000

18,8
434
24000

16,7
385
32С00

1

15,2
350
40000 j

!



158

Рис. а.3.2. Мешалка для смешения нефтяных эмульсий с реагентом:X - стойка направляющая; 2 - штифт направляющий; 3 - винт-фиксатор; 4 - электродвигатель; 5 - регулятор оборотов; 6 - втулка-упор; 7 - зажим цанговый; 8 - вал с лопастями; 9 - датчик оооротов фотоэлектрический; 10 - стакан с краткой; II - рубашка термостатируемая;12 - счетчик оооротов; 13 - плита-основание
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Электродвигатель 4 - коллекторный, производства ГДР, ти

па LR-10. Возможно использование любого отечественного коллек
торного электродвигателя мощностью 40-60 Вт (электропривод от 
швейной машинки типа МП-2, электродвигатели типа УДМ-012).

С иелью регулирования числа оборотов мешалки электродви
гатель подключается в сеть через лабораторный автотрансформатор 
типа IATP-2M.

На конец вала электродвигателя насажен цанговый зажим 7 , 
в котором зажат вал с лопастями 8 . Втулка-упор 6 служит для 
ограничения перемещения электродвигателя по вертикали, чем до
стигается постоянство высоты поднятия лопастей от дна стакан- 
мешалки. Стакан 1C мешалки вставлен в рубашку II, через которую 
прогоняется вода с термостата.

5.2. Для определения числа оборотов мешалки служит тахо
метр с бесконтактным фотоэлектрическим датчиком, изготовленный 
по известной блок-схеме:

Число оборотов рассчитывают по формуле

п ="7 ^ *  » (П.3.7)

где / - частота, измеренная частотомером;
/77- число импульсов, получаемых с датчика за один оборот 

вала мешалки*
Хорошо зарекомендовал себя также тахометр, собранный по 

блок-схеме:



где I - датчик (фотоэлектрический, электромагнитный);
2 - усилитель постоянного тока (усилитель-ограничитель);
3 - триггер Шидта; 4 - мультивибратор;
5 - стрелочный микроамперметр;
6 - стабилизированный источник питания.
На микроамперметр подаются с мультивибратора прямоугольные 

импульсы, стабилизированные по амплитуде и длительности, поэтому 
шкала числа оборотов получается линейной и зависит только от 
количества импульсов, вырабатываемых датчиком за один оборот, и 
постоянных времени КС - цепочек мультивибратора. Изменяя послед
ние две величины и пользуясь при калибровке эталонным тахомет
ром (например, типа СТ-5), можно сделать данный тахометр много
предельным.

5*3. Ввиду малых усилий, необходимых для перемешивания 
эмульсии с реагентом-деэмульгатором, применение механических 
тахометров нецелесообразно, так как это может привести к нерав
номерности вращения вала мешалки.

Возможно использование стробоскопического тахометра типа 
СТ-5, но постоянное пользование им утомительно для зрения и 
требует определенных навыков при отсчете истинных скоростей 
вращения.

5.4. На рис.П.3.3 изображен стакан, помещенный в термоста- 
тируемую баню. Стакан оборудован крышкой и мешалкой. Внутри 
стакана вмонтированы четыре отражательные перегородки.

Материал стакана и рубашки - латунь отожженная, медь. Ма
териал вала мешалки и лопастей - нержавеющая сталь.

Основные размеры элементов мешалки взяты в соответствии 
с расчетами, приведенными е  разделе П.2.3.
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Bu.6 A M 2 :l

Рис.П.3.3 Вал с леластяии и стакан в гериостатируеной 
рубашке

21-6991
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6. РАЗМЕРЫ МЕШАЛОК ЛЯ СШИВАНИЯ НЕФТЕЙ И НЕФТЯНЫХ 
ЭМУЛЬСИЙ С ПРОМЫВНОЙ ВОДОЙ И РЕАЖТСМ ПРИ 
ИССЛЕДОВАНИИ ПРОЦЕССОВ ЭЛШРООБЭССОЛИВАНШ 

В КАПЛЕОН>АЭСШБЛНХ
6.1. При исследовании, отдельных процессов подготовки неф

тей объемы смешиваемой нефти и нефтяной эмульсии с реагентом или 
промывной водой могут отличаться от объема 250 ьд, принятого
в п.3.1 щит определении размеров мешалки.

6.2. Принимая конструкцию мешалки и соотношения ее геомет
рических размеров в соответствии с п.3.2 настоящей Методики, 
получают ее размеры:

диаметр сосуда ^  = 92 мм
высота жидкости в сосуде И -  92 мы
диаметр мешалки С/м= 31 мм
ширина лопасти мешалки Ь * 6 мм
число лопаток мешалки (полной длины) 4
расстояние мешалки от дна Д,= 32 мм
ширина отражательных перегородок 8 = 9 мм
длина отражательных перегородок £=80 мы
число отражательных перегородок it

расстояние перегородки от дна 15 мм
общая высота сосуда мешалки 120 мм
диаметр вала мешалки 6 мм
толщина лопаток 0,5 мм
6.3. Подставляя размеры мешалки в уравнение (11.3.5)) получают

УРаавение, связывающее число оборотов мешалки с характеристика- 
** трубопровода

п = П 6  
П *

(П.3.8)
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6.4* Для установки подготовки нефти производительностью 

3 млн.т/год и скорости движения эмульсии от 1,0 до 1,5 м/с диа
метры трубопроводов находятся соответственно в пределах от 400 
до 300 мм, значения числа Рейнольдса - от 15000 до 20000. Этим по
казателям, согласно уравнению (7), соответствуют скорости враще
ния мешалки от 7,6 до 12,5 od/of или 460 до 750 об/мин. В сред
нем для моделирования турбулентного движения эмульсии в трубо
проводе число оборотов мешалки с размерами, определенными в 
п. 6.3, принимают равным 600 об/мин.

Остальные условия перемешивания остаются теми же, как 
определено в разделе 4 настоящей методики.
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ПРИЛОЖЕНИЕ 4
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Плотность водных растворов хлорида натрия С ь/аСС)

Содерианне л/а CL Плотность d  ̂% масс. г/л

I 10,1 1,005
2 20,3 1,013
3 30,6 1,020
4 41,0 1,027
С 51,7 1,034
6 62,5 1,041
7 73,4 1,049
8 84,5 1,056
9 95,6 1,063
10 107,1 1,071
II 118,0 1,078
12 130,0 1,086
13 142,0 1,093
14 154,0 1,101
15 166,0 1,109
16 179,0 1,116
17 191,0 1,124
18 204,0 1,132
19 217,0 1,140
20 230,0 1,148
21 243,0 1,156
22 256,0 1,164
23 270,0 1,172
24 284,0 1,180
25 295,0 1,189
26 311,0 1,197



Таблица случайных чисел

56 66 25 32 38
88 40 52 02 29
87 63 88 23 62
32 25 21 15 08
44 6Г 88 23 13
94 44 08 67 79
13 24 40 09 00
78 27 84 05 99
42 39 30 02 34
04 52 43 96 38
82 85 77 30 16
38 48 84 88 24
91 19 05 68 22
54 81 87 21 31
65 43 75 12 at
49 98 71 31 80
03 98 68 89 39
56 04 21 34 92
48 09 36 95 36
23 97 10 96 57
43 97 55 45 98
40 05 08 50 79
66 97 10 69 02
15 62 38 72 92
77 81 15 14 67
18 87 05 09 96
08 58 53 63 66
16 07 79 57 61

70 26 27 67 77 40
69 34 50 21 74 00
07 69 59 02 89 49
34 57 57 35 22 03
59 47 64 04 99 59
61 41 15 60 II 88
46 38 61 12 90 62
75 67 80 05 57 05
46 68 45 15 19 74
83 80 72 34 20 84
32 46 46 30 84 20
46 48 60 06 90 08
04 63 21 16 23 38
46 17 62 63 99 71
36 25 57 92 33 65
57 32 43 07 85 06
87 32 14 99 42 10
81 52 15 12 84 II
82 53 32 89 92 68
07 95 26 44 93 08
69 45 96 80 46 26
58 19 86 48 27 98
36 43 71 76 00 67
76 09 30 75 77 80
24 22 20 55 36 93
14 72 41 46 12 67
07 04 48 71 39 07
19 68 15 12 60 21

64
82
51
82
01
41
65
85
99
13
69
55
58
40
20
59
71
89
20
74
35
89
25
03
55
45
13
42

Адлер lU.ll>, Маркова Ь .Ь ., 1 рансьскк1; ^.Ь. 1|Ланиров&ниь 
к . ,  Наука, 1976, с .  279.

ПРИЛСЯЕЯИЕ 6

04 34 63 98 99 89 31 16 12 90 50 28 96
91 27 52 98 72 03 45 65 30 89 71 45 91
14 98 53 41 92 36 07 76 65 37 84 37 47
33 48 84 37 37 29 38 37 89 76 25 09 69
96 20 30 87 31 33 69 45 58 48 00 83 48
83 24 82 24 07 78 61 89 42 58 85 22 16
41 I I 59 85 18 42 61 29 88 70 04 21 80
71 70 31 31 99 99 06 96 53 99 25 13 63
15 50 17 44 80 13 86 38 40 45 82 13 44
56 19 49 59 14 85 42 99 71 16 34 33 79
68 72 98 94 62 63 59 44 00 89 06 15 87
83 83 98 40 90 88 25 26 85 74 55 80 85
25 43 32 98 94 65 35 35 16 91 07 12 43
14 12 64 51 68 50 60 78 22 69 51 98 37
95 48 75 00 06 65 25 90 16 29 34 14 43
64 75 27 29 17 06 II 30 68 70 97 87 21
25 37 30 08 27 75 43 97 54 20 69 93 50
12 66 87 48 21 06 86 08 35 39 52 28 09
50 88 17 37 92 02 23 43 63 24 69 80 91
43 30 41 86 45 74 33 78 84 33 38 76 73
39 96 33 60 20 73 30 79 17 19 03 47 28
90 24 08 94 19 15 81 29 82 14 35 88 03
56 12 69 07 89 55 63 31 50 72 20 33 36
04 24 54 67 60 10 79 26 21 60 03 48 14
67 69 37 72 22 43 46 32 56 15 75 25 12
46 72 02 59 06 17 49 12 73 28 23 52 48
46 96 40 20 86 79 I I 81 74 I I 15 23 Г?
59 12 07 04 99 88 22 39 75 16 69 13 84

эксперимента при поиске оптимальных условий.



ПНИЯНЯВ 7
Значения критерия -F йппера для уровня значимости ^ » 0,05*

Число степеней свободы для знаменателя

Число степеней овободы для числителя
I 2 3 4 5 6 7 8 9 10 II 12 15 20 24 30 40 50 100 200 500 со

I 161 200 216 225 230 234 237 239 241 242 243 244 246 248 249 250 251 252 253 254 254 254
2 18,5 19,0 19,2 19,2 19,3 19,3 19,4 19,4 19,4 19,4 19,4 19,4 19,4 19,4 19,5 19,5 19,5 19,5 19,5 19,5 19,5 19,5
3 10,1 9,55 9,28 9,12 9,10 8,94 8,89 8,85 8,81 8,79 8,76 8,74 8,70 8,66 8,64 8,62 8,59 8,56 8,5Б 8,54 8,53 8,53
4 7,71 6,94 6,59 6,39 6,26 6,16 6,09 6,04 6,00 5,96 5,94 5,91 5,86 5,80 5,77 5,75 5,72 5,70 5,66 5,66 5,64 5,63
5 6,61 5,79 5,41 5,19 5,05 4,95 4,88 4,82 4.77 4,74 4,71 4,68 4,62 4,56 4,53 4,50 4,46 4,44 4,41 4,39 4,37 4,36
6 5,99 5,14 4.76 4,53 4,39 4,28 4,21 4,15 4,10 4,06 .4,03 4,00 3,94 3,87 3,84 3,81 3,77 3,75 3,71 3,69 3,68 3,67
7 5,59 4,74 4,35 4,12 3,97 3,87 3,79 3,73 3,68 3,64 3,60 3,57 3,51 3,44 3,41 3,38 3,34 3,32 3,27 3,25 3,24 3,23
8 5,32 4,46 4,07 3,84 3,69 3,58 3,50 3,44 3,39 3,35 3,31 3,28 3,22 3,15 3,12 3,08 3,04 3,02 2,97 2,95 2,94 2,93
9 5,12 4,26 3,86 3,63 3,48 3,37 3,29 3,23 3,18 3,14 3,10 3,07 3,01 2,94 2,90 2,86 2,83 2,80 2,76 2,73 2,72 2,71
10 4,96 4,10 3,71 3,48 3,33 3,22 3,14 3,07 3,02 2,98 2,94 2,91 2,85 2,77 2,74 2,70 2,66 2,64 2,59 2,56 2,55 2,54
II 4,84 3,98 3,59 3,36 3,20 3,09 3,01 2,95 2,90 2,85 2,82 2,79 2,72 2,65 2,61 2,57 2,53 2,51 2,46 2,43 2,42 2,40
12 4,75 3,89 3,49 3,26 3,11 3,00 2,91 2,85 2,80 2,75 2,72 2,69 2,62 2,54 2,51 2,47 2,43 2,40 2,35 2,32 2,31 2,30
13 4,67 3,81 3,41 3,18 3,03 2,92 2,83 2,77 2,71 2,67 2,63 2,60 2,53 2,46 2,42 2,38 2,34 2,31 2,26 2,23 2,22 2,21
14 4,60 3,74 3,34 3,11 2,96 2,85 2,76 2,70 2,65 2,60 2,57 2,53 2,46 2,39 2,35 2,31 2,27 2,24 2,19 2,16 2,14 2,13
15 4,54 3,68 3,29 3,06 2,90 2,79 2,71 2,64 2,59 2,54 2,51 2! 48 2,40 2,33 2,29 2,25 2,20 2,18 2,12 2,10 2,08 2,07
16 4,49 3,63 3,24 3,01 2,85 2,74 2,66 2,59 2,54 2,49 2,46 2,42 2,35 2,28 2,24 2,19 2,15 2,12 2,07 2,04 2,02 2,01
17 4,45 3,59 3,20 2,96 2,81 2,70 2,61 2,55 2,49 2,45 2,41 2,38 2,31 2,23 2,19 2,15 2,10 2,08 2, Об 1,99 1,97 1,96
18 4,41 3,55 3,16 2,93 2,77 2,66 2,58 2,51 2,46 2,41 2,37 2,34 2,27 2,19 2,15 2,11 2,06 2,04 1,98 1,95 1,93 1,92
19 4,38 3,52 3,13 2,90 2,74 2,63 2,54 2,48 2,42 2,38 2,34 2,31 2,23 2,16 2,11 2,07 2,03 2,00 1.94 1,91 1,89 1,88
20 4,35 3,49 3,10 2,87 2,71 2,60 2,51 2,45 2,39 2,35 2,31 2,28 2,20 2,12 2,08 2,04 1,99 1,97 1,91 1,88 1,86 1,84
22 4,30 3,44 3,05 2,82 2,66 2,55 2,46 2,40 2,34 2,30 2,26 2,23 2,15 2,07 2,03 1,98 1.94 1,91 1,85 1,82 1,80 1,78
24 4,26 3,40 3,01 2,78 2,62 2,51 2,42 2,36 2,30 2,25 2,21 2,18 2,11 2,03 1,98 1,94. 1,89 1,86 1,80 1,77 1,75 1,73
26 4,23 3,37 2,98 2,74 2,59 2,47 2,39 2,32 2,27 2,22 2,18 2,15 2,07 1,99 1,95 1,90 1,85 1,62 1,76 1,73 1,71 1,69
28 4,20 3,34 2,95 2,71 2,56 2,45 2,36 2 28 2,24 2,19 2,15 2,12 2,04 1,96 1,91 1,87 1,82 1,79 1,73 1,69 1,67 1,65
30 4.17 3,32 2,92 2,69 2,53 2,42 2,33 2,27 2,21 2,16 2,13 2,09 2,01 1,93 1,69 1.84 1,79 1,76 1,70 1,66 1,64 1,62
40 4,08 3,23 2,84 2,61 2,45 2,34 2,25 2,18 2,12 2,08 2,04 2,00 1,92 1,84 1,79 1.74 1,69 1,66 1,59 1,55 1,53 1,51
60 4.00 3,15 2,76 2,53 2,37 2,25 2,17 2,10 2,04 1,99 1,95 1,92 1.84 1,75 1,70 1,65 1,59 1,56 1,48 1,44 1,41 1,39
120 3,92 3,07 2,68 2,45 2,29 2,17 2,09 2,01 1,96 1,91 1,87 1,83 1,75 1,66 1,61 1,55 1,50 1,46 1,37 1,32 1,28 1,25200 3,89 3,04 2,65 2,42 2,26 2,14 2,06 1,98 1,93 1,88 1,84 1,80 1,72 1,62 1,57 1,52 1,46 1,41 1,32 1,26 1,22 1,19

3,84 3,00 2,60 2,37 2,21 2,10 2,01 1,94 1,88 1,83 1,79 1,75 1,67 1,57 1,52 1.46 1,39 1,35 1,24 1,22 1,17 1,11
* Зедгинидэе И.1. планирование эксперимента для исследования многокомпонентных систем. М., Наука» 1976» с. 390



ПШСШВИЕ в
Значения критерия О Кохрена дня уровня значимости * ш (*05*

Числостепей.овооодм I 2 3 4 5 6 7 8 9 10 16 36 144 оо

2 0,9985 0,9750 0,9392 0,9057 0,8772 0,8534 0,8332 0,8159 0,8010 0,7880 0,7341 0,6602 0,5813 0,5000
3 0,9669 0,8709 0,7977 0,7457 0,7071 0,6771 0,6530 С,6338 0,6167 0,6025 0,5466 0,4748 0,4031 0,3333
4 0,9065 0,7679 0,6841 0,6287 0,5895 0,5598 0,5365 0,5175 0,5017 0,4884 0,4366 0,3720 0,3093 0,2500
5 0,8412 0,6838 0,5981 0,5441 0,5065 0,4783 0,4564 0,4387 0,4241 0,4116 0,3645 0,3066 0,2513 0,2000
6 0,7808 0,6161 0,5С21 0,4803 0,4447 0,4184 0,3980 0,3817 0,3682 0,3568 0,3135 0,2612 0,2119 0,1667
7 0,7271 0,5612 0,4800 0,4307 0,3974 0,3726 0,3535 0,3384 0,3259 0,3154 0,2766 0,2278 0,1833 0,1429
8 0,6798 0,5157 0,4377 0,3910 0,3595 0,3362 0,3185 0,3043 0,2926 0,2829 0,2462 0,2022 0,1616 0,1250
9 0,6385 0,4775 0,4027 0,3984 0,3286 0,3067 0,2901 0,2768 0,2659 0,2568 0,2226 0,1820 0,1446 0,Ш1
10 0,6020 0,4450 0,3733 0,3311 0,3029 0,2823 0,2666 0,2541 0,2439 0,2363 0,2032 0,1655 0,1308 0,1000
12 0,5410 0,3924 0,3264 0,2880 0,2624 0,2439 0,2299 0,2187 0,2098 0,2020 0,1737 0,1403 0,1100 0,0833
15 0,4709 0,3346 0,2758 0,2419 0,2195 0,2034 0,1911 0,1815 0,1736 0,1671 0,1429 0,1144 0,0889 0,0667
20 0,3894 0,2705 0,2205 0,1921 0,1735 0,1602 0,1501 0,1422 0,1357 0,1303 0,1108 0,0879 0,0675 0,0500
24 0,3434 0,2354 0,1907 0,1656 0,1493 0,1374 0,1286 0,1216 0,1160 0,1113 0,0942 0,0743 0,0567 0,0417
30 0,2929 0,1980 0,1593 0,1377 0,2137 0,1137 0,1061 0,1002 0,0958 0,0921 0,0771 0,0604 0,0457 0,0333
40 0,2370 0,1576 0,1259 0,1082 0,0968 0,0887 0,0827 0,0780 0,0745 0,0713 0,0595 0,0462 0,0347 0,0250
60 0,1737 0,1131 0,0895 0,0765 0,0682 0,0623 0,0583 0,0552 0,0520 0,0497 0,0411 0,0316 0,0234 0,0167
120 0,0998 0,0632 0,0495 0,0419 0,0371 0,0337 0,0312 0,0292 0,0279 0,0266 0,0218 0,0165 0,0120 0,0083
00 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0

*Зедгинидзе к.Г. Ьланнрование эксперимента для исследования многокомпонентных систем. U Наука, 1976, с. 39С
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ПРИДОШШЕ 9
ГЛЕТОДИКА ИЗМЕРЕНИЯ ПОВЕРХНОСТНОГО (МЕИАЗНОГО)
НАТЯЖЕНИЯ НА ГРАНЩЕ РАЗДЕЛА НЕФТЬ-РАСТВОР ПАВ 

МЕТОДОМ ВЗБИПИВАНИЯ КАПЛИ
I • ОБЩЕ ПОЛОЖЕНИЯ

1.1. Метод применяется для измерения поверхностного (меж
фазного) натяжения на границе раздела углеводородных жидкостей 
и водных растворов.

1.2. Метод основан на том, что капля жидкости, образующаяся 
на горизонтально срезанном конце капилляра круглого сечения (ра
диуса г ), отрывается в тот момент, когда сила поверхностного 
натяжения, удерживающая каплю, уравновешивается силой тяжести, 
т.е.

б ' г  р  *  lf(cU -d#)yy (п .9 .1 )

где б - поверхностное (межфазное) натяжение на границе раз
дела нефть-вода, Н/м; г - радиус капилляра, м; 2/- объем 
капли, м3; di и dH - плотность воды и нефти при температуре 
измерения, кг/м3; у - ускорение силы тяжести, 9,81 м/с2;

F  -  поправочный коэффициент на неидеальность капли, завися
щий от отношения т*

1.3. Значения F даны в табл. П.9.1. Для интерполяции значе
ния F в интервале отношения от 50 до 5000, где в
таблице приведено недостаточное количество данных, используют 
интерполяционную формулу:

^ = 5,8140 - 3,1066 I h  -0,05848)0»61. (П.9.2)

1.4. В методе непосредственно измеряется объем капли, обра
зованной по внутренне̂  периметру горизонтального среза конца



Таблица П.9.1
Значения поправочного коэффициента F  на неддеальность капли

F %■ F % г % F Литература

0,159 4,65 0,2542 1,310 0,2650 0,658 0,2482 Спр. Технич. Энцикло
5000 0,172 3,98 0,2566 1,211 0,2640 0,626 0,2464 педии, ОГИЗ, М., 

1933, с. 9.
250 0,198 3,43 0,2587 1,124 0,2632 0,597 0,2445
58,1 0,215 3,00 0,2606 1,048 0,2617 0,570 0,2430
24,6 0,2256 2,64 0,2622 0,980 0,2602 0,541 0,2430
17,7 0,2305 2,34 0,2635 0,912 0,2585 0,512 0,2441
13,28 0,2352 2,09 0,2645 0,865 0,2570 0,483 0,2460
10,29 0,2398 1,884 0,2652 0,816 0,2550 0,455 0,2491
8,19 0,2440 1,706 0,2656 0,771 0,2534 0,428 0,2526
6,66 0,2479 1,554 0,2657 0,729 0,2517 0,403 0,2559
5,52 0,2514 1,424 0,2654 0,692 0,2499

170
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капилляра, в момент ее отрыва.

2. ОБОРУДОВАНИЕ, ПОСУДА» РЕАКТИВЫ
2Л. Сталагмометр, оборудованный медицинским шприцем с мик

рометрическим винтом.
2.1Л. Сталагмометр, схематически показанный на рис.П. 9.1*, 

состоит из изогнутого стеклянного капилляра I, припаянного через 
переходную трубку 2 к медицинскому шприцу 3. В средней части пе
реходной трубки имеется шар 4 объемом приблизительно I мл, кото
рый служит для выравнивания температуры углеводородной жидкости, 
заполняющей шприц и капилляр. Шприц с помощью муфты 5 закреплен 
в скобе 6 микрометра. К поршню 7 шприца приклеивается пластмас
совый диск 8. В центре диска имеется небольшая лунка, в которой 
помещается стальной шарик 9 (от шарикоподшипника). На этот ша
рик опирается ось микрометра 10. Между пластмассовым диском 8 и 
муфтой 6 находится стальная пружина II, прижимающая поршень че
рез шарик к оси микрометра, что обеспечивает подвижное соедине
ние поршня с осью без люфта. Скоба микрометра с помощью муфты 
12 может перемещаться по стойке 13. Стойка закреплена на основа
нии 14, установленном на трех опорных винтах 15, обеспечивающих 
горизонтальное положение плоскости среза конца капилляра. Капил
ляр вместе с переходной трубкой погружается в исследуемый водный 
раствор в стакане 16, который располагается в водяной бане 17 с 
прозрачными стенками.

2.1.2. Рабочий срез капилляра должен быть перпендикулярен 
оси и тщательно отполирован. Внутренний край среза капилляра 
должен быть острым и не иметь скалов и трещин. Отбор капилляров 
и проверку состояния среза осуществляют с помощью лупы 10х. Для 
измерения межфазного натяжения в пределах от 5» 10“̂  до 50*1(Г̂ Н/м 

следует пользоваться капиллярами с внутренним диаметром 
0,6—0,8 мм.
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Рис. Ii.9.1 Сталагмометр для определения 
поЕерхностного натяжения
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2.1.3. Для изготовления прибора используют медицинские 

шприцы на 2-5 мл, выполненные целиком из стекла. Шприцы еще до 
ррипаивания переходной трубки калибруют.

Калибровку выполняют с помощью индивидуальных углеводоро
дов С10, Cj2  или очищенного газойля. В шприц, вмонтированный в 
микрометр,набирают углеводород, затем поворачивают головку мик
ровинта, медленно выдавливают определенное число капель углево
дорода (от 10 до 20 капель) через иглу в предварительно взвешен
ный с точностью до 0,2 мг сухой бюкс, при этом замечают отсчет 
по шкале барабана микрометра до и после выдавливания углеводоро
да. Бюкс с газойлем вновь взвешивают. По разнице взвешиваний ошса 
определяют массу выдавленного углеводорода, а по показанию мик- 
рометра-ход поршня в делениях микрометра. Вычисляют цену деле
ния в м3, т.е. объем жидкости, приходящийся на одно деление мик
рометра, путем деления массы углеводорода в бшсе на плотность 
углеводорода и количество делений головки микрометра. Плотность 
углеводородов берут по литературным данным (индивидуальные угле
водороды) или определяют по ГОСТ 3900-47 с точностью ± 4 в чет
вертом знаке при температуре калибровки шприца. Операцию ка
либровки повторяют не менее трех раз и вычисляют среднее значе
ние цены деления микрометра и среднюю квадратичную ошибку, кото
рая не должна превышать 1% от цены деления. В случае, если ошиб
ка превышает указанное значение, калибровку повторяют.

2.2. Лупы 5х и 10х.
*2.3. Боксы СВ по ГОСТ 7148-79, 30/45.
2.4. Стаканы химические ВН по ГОСТ 10394-72, по 250 мл.
2.5. Бензол,хч или чда по ГОСТ 5955-68.
2.6. Декан (или уцдехан, додекан), чда или хч.
2.7. Оборудование для определения плотности по ГОСТ3900-47.
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3. ПОДГОТОВКА. ПРИБОРА К ШРЕДЕЛЕНИЮ
3.1* Перед каждой серией определений с новой углеводород

ной жидкостью (нефтью) стеклянные части прибора - цилиндр шпри
це с припаянным капилляром и доршнем-тщательно отмывают от ос
татков жидкости, с которой работали ранее (бензином или бензо
лом) , сначала хромовой смесью, затем дистиллированной водой 
и высушивают. После просушивания прибор собирают, и в шприц через 
капилляр засасывают исследуемую углеводородную жидкость. Бели в 
шприце оказался пузырек воздуха, то его удаляют, снимая микро
метр шесте со шприцем со стойки прибора, переворачивая его ка
пилляром вверх и, закручивая головку микрометра, выгоняют пузы
рек из капилляра.

3.2. После заполнения шприца углеводородной жидкостью, шли
фованный срез капилляра лщрофилизуют, протирая его фильтроваль
ной бумагой, смоченной бензолом, предварительно засосав углево
дородную жидкость внутрь капилляра на 2-3 мм, чтобы углеводород
ная жидкость не растекалась по поверхности среза* На гидрофили- 
зованную поверхность после испарения бензола наносят каплю дис
тиллированной води ж погружают капилляр в стакан с водным раст
вором исследуемого вещества, помещенного в водяную баню.

4.1. Межфазное натяжение поверхностно-активного вещества 
на границе раздела вода-углеводород (нефть) зависит от времени 
существования поверхности. При недостаточном времени выдержива
ния равновесное количество ПАВ в поверхностном слое может быть 
не достигнуто и значение межфазного натяжения оказывается завы
шенным. Скорость достижения равновесного состояния в основном 
определяется диффузией вещества из объема раствора к поверхности.
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При малых концентрациях ПАВ диффузия сильно замедляется,л для 
установлении равновесия требуется больший промежуток времени» 
чем при повышенных концентрациях*

Для поверхностно-активных веществ с молекулярной массой до 
1000 равновесное состояние между поверхностным слоем я объемом 
раствора (водного) с концентрацией не менее 10 мг/л достигается 
за 120 с,

4.2* Поверхностно-активные вещества могут в большей или 
меньшей степени растворяться как в воде» так и в углеводородных 
жидкостях. При измерении межфазного натяжения» когда ПАВ раство
рено только в одной из жидкостей» будет происходить в той или 
иной степени его переход в другу» жидкость в зависимости от рав
новесного распределения ПАВ между объемами жидкостей. Это может 
привести к неравновесному состоянию между поверхностным слоем и 
объемом раствора и повышению мвжфазного натяжения.

При измерении равновесного мвжфазного натяхенкя необходимо 
также обеспечить равновесное распределение ПАВ между обеими фа
зами. Это достигается путем перемешивания при температуре» при 
которой предполагают определять межфазное натяжение, необходи
мых объемов обеих жидкостей и количества ПАВ» обеспечивающих за
данную его концентрацию в сие тетю, и последующего полного разде
ления (отстаиванием или центрифугированием) образующейся эмуль
сии на отдельные фазы. ПрИ неполном разделении в 
оставшейся неразложенлой эмульсии может находиться 
значительное количество ПАБ, что ведет к понижению 
его концентрации в разделенных жидкостях, используемых для 'опре
деления межфазного натяжения. Раваовесное распределение ПАВ меж
ду жидкостями также может быть подучено длительным настаиванием 
(несколько недель) его раствора в одной жидкости с другой жидко
стью при температуре определения межфазного натяжения. В этом 
случае ПАВ следует растворять в той жидкости, в сторону которой



176
сдвинуто его распределение.

4.3. После того как прибор подготовлен к определению 
(Сш.п.з), для выравнивания температура водный раствор ПАБ выдер
гивают в оане в течение 30 мин и, медленно вращая головку мик
рометра на некоторое число делений, выдавливают каплю. Проверяют 
с помощью 5-кратной лупы правильность формы капли, обращая глав
ное внимание на форму ножки капли - она должна образоваться точ
но по внутреннему периметру среза капилляра. Натекание углеводо
родной жидкости на поверхность среза капилляра или искажение 
цилиндричности ножки из-за прилипания капель водного раствора 
ПАВ к внутренней поверхности капилляра недопустимо. При таких 
нарушениях формы капли шлифованный срез капилляра еще раз очи
щают с помощью бензола и фильтровальной бумаги (см.п.3.2) и сно
ва проверяют форму капли.

Добившись получения капли правильной формы, продолжают мед
ленно закручивать головку микрометра до отрыва капли. В этот мо
мент прекращают дальнейшее выдавливание жидкости из капилляра и 
выдерживают прибор в течение 10 мин, проверяя герметичность шпри
ца - уровень углеводородной жидкости на уровне среза капилляра 
не должен изменяться, Изменение уровня указывает на негерме- 
тичность поршня шприца; возможно также смещение уровня из-за ко
лебания температуры.

Убедившись в герметичности шприца̂ выдавливают каплю, вращая 
головку микрометра. Одновременно с началом выдавливания включают 
секундомер. Скорость вращения головки такова, что капля формиро
валась за 5-10 с и оставалась висеть. Если висящая капля отры
вается ранее чем через 120 с с начала формирования, то 
выдавливание повторяют, закручивая головку на меньшее число де
лений (на 1-2 деления). Таким образом добиваются такого объема 
капли, при котором она "живет" не менее 120 ct в то же время 
при увеличении объема капли н£ 1-2 деления она отрывается через
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промежуток времени менее 120 с.
Отсчет объема капли в делениях производят по показаниям на 

шкале микрометра* Каждое определение объема повторяют не менее 
6 раз и фиксируют среднее значение объема капли.

5. ВЫЧИСЛЕНИЕ МШАШ0Г0 НАТЯЖЕНИЯ
5.1. Пересчитывают полученное значение объема капли в деле

ниях микрометра в м3 по уравнению

1T-/I-V, (П.9.3)
где п - объем капли в делениях микрометра; V - цена одного 
деления микрометра в м3 (см.п.2.1.3).

Вычисляют величину отношения ( ) и находят значения
поправочного коэффициента 9 используя табл. П.9.1 или урав
нение Ш.9.2).

Вычисляют значение межфазного натяжения <Г 9 В/м, по урав
нению

g-- f

где V - объем капли, м3; dtp и cLh - плотности, соответст» 
венно, водного раствора и углеводородной жидкости (нефти) при 
температуре измерения межфазной) натяжения в кг/м3, -определенные 
по ГОСТ 3900-47 с точностью до ± 4 в четвертом знаке; F - по
правочный коэффициент (см.табл*П.9.1); £? - ускорение силы тя
жести̂  равное 9t8I ы/о?; z - радиус капилляра, м.

5.2. Измерение мехфазного натяжения повторяют не менее трех 
раз, каждый раз с новым заполнением шприца-углеводородной жидко
стью, стакана - водным раствором. Отклонение отдельных измере
ний от их среднего значения не должно превышать О'б’Ю^Н/м
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(средняя квадратичная ошибка отдельного измерения)• В случае, 
если результаты отдельных измерений превышают это значение, не
обходимо увеличить число параллельных измерений, тцаЬельно 
соблюдая условия, определенные настоящей методикой (герметич
ность прибора, постоянство температуры, время формирования кап
ли и др.).

6* ДШОЛНЕНИЕ К МЕТОДИКЕ
6.1. Для ориентировочных (щенок мехфазного натяжения может 

быть использована упрощенная методика, основанная на сравнении 
объемов капель, формирующихся в одних и тех хе условиях для ис
следуемой и эталонной систем с известна! межфаэнш натяжением.

6.2. Производят измерение объема капли в делениях микрометра 
для исследуемой и эталонной систем ,как указано в п. 4.3,на од
ном приборе и в одинаковых условиях. Тогда, согласно уравнениям 
(П.9.1) и (П.9.3),

для исследуемой системы:

для эталонной системы:
6э • г Р» - / * »  * У (А

где 6 I б - межфазнне натяжения исследуемой и эталонной 
систем соответственно; Рс я Рэ - поправочные коэффициен
ты для систем; п с ил» - объемы капель в делениях микро
метра для систем; с/м и с/вр - плотность углеводородной и 
водной фазы исследуемой системы; &  ж с/с - плотное», 
соответственно, эталонной углеводородной жидкости и дистиллиро
ванной воды; z - радиус капилляра; у - цена делений мик
рометра; д - 9,81 м/с̂  - ускорение силы тяжести.
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Делением одного уравнения на другое получают 

б  . £ i_  _ Пс_. д4>
б? Fa ~ п» dt-da ’

откуда

/Г=(с fr ofc-flk .
°  ° э ^  dt-d,

6*3. Для приборов с радиусами капилляров Z , лежащими в 
пределах от 0,03 до 0,04 см, при измерении систем с межфазными 
натяжениями €  , находящимися между 5-КГ3 и 40 КГ3 Н/м, зна
чения поправочных коэффициентов F лежат в интервале от 
0,190 до 0,200. Принимая значения F одинаковыми для измеряе
мой системы и эталона, т.е. Рэ = Fc , получает уравнения 
для вычисления межфазного натяжения системы:

где ас/с и ас/э - разность плотностей жидкостей для измеряе
мой системы и эталона, соответственно. Объединяя все величины, 
относящиеся к эталону, в один коэффициент:

получают уравнение

6=KfcE"> (П.9.7)

которым пользуются для приближенной оценки х межфазного натяжения.
6.4. Для определения значения коэффициента К в качестве 

эталона выбирают углеводород с высоким межфазным натяжением, 
например, бензол, толуол, гексан. В табл.П.9.2 приведены значе
ния межфазного натяжения некоторых углеводородов на границе с



Значения меафазного натяжения 6  хЕО3, н/н*
Таблица П.9.2

Углеводород Температура, 0to
10 20 25 30 40

Бензол 35,56 34,96 34,7 34,34 33,84
Гексан 51,25 51,10 - 50,66 50,48
Гептан - - 50,39 - -
Ксилол - - - 36,4 -
Октан 51,01 50,81 - - 49,58
Толуол * 34,6

Краткий справочник химика, Киев, изд-во АН УССР, 1962, с. 277
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водой.

Допускаемое равенство значений поправочных коэффициентов F 
измеряемой системы и эталона может дать максимальную ошибку 5$ 
от измеряемой величины, что дает абсолютную ошибку в отдельныхослучаях до 2»1СГ° Н/м. Однако эта ошибка может быть значительно 
уменьшена.

Так как нижнее значение F (0,190) относится к верхнему 
пределу измеряемого межфазного натяжения (40‘КГ3) Н/м), то вы
бор в качестве эталона углеводорода с высоким межфазным натяже
нием снизит возможную ошибку в области высоких значений измеряе
мого натяжения (20-40«IО"'* Н/м) до 1-2$. В области же малых зна
чений измеряемого межфазного натяжения (5-8'КГ3 Н/м) ошибка ос
танется в пределах до 5$. В итоге абсолютная погрешность оценки 
межфазного натяжения, если не вводить поправочный коэффициент 
на неидеальность капли, не превысит £ 0,5'КГ3 Ц/м. С учетом об
щей абсолютной ошибки отдельного измерения ± 0,5* КГ3 Н/м (см. 
п.5.2) погрешность ориентировочной оценки межфазного натяжения 
составит * ЫСР3 Н/м.

6.5. Измерение межфазного натяжения производят в следующем 
порядке.

6.5.1. Согласно указаниям в пп. 3.1, 3.2 и 4.3 настоящей 
методики определяют объем капли углеводорода (принятого за 
эталон) в дистиллированной воде. Предварительно углеводород и 
вода должны быть взаимно насыщены при температуре измерения пу
тем перемешивания или длительного настаивания. Температуру из
мерения выбирают с учетом имеющихся литературных данных по меж
фазному натяжению эталонного углеводорода. Желательно, чтобы 
эта температура была близка к температуре, при которой должно 
быть измерено натяжение исследуемой системы. Измерение объема 
капли эталона производят не менее трех раз, каждый раз сноьа 
заполняя приоор жидкостью.
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6.5.2. По уравнению (П.9.6) вычисляют постоянную прибора 

для выбранного эталона. Значения межфазного натяжения эталона
б;,й/м, и разность плотностей воды и эталона при температуре 
измерения берут по литературным данным.

6.5.3. В соответствии с пп. 3.1, 3.2 и 4*3 определяют
объем капли углеводородной жидкости в водном растворе для иссле
дуемой системы в делениях микрометра. Измерение также повторяют 
три раза и по среднему значению объема вычисляют по уравнению 
(П.9.7) межфазное натяжение (Г, Е/и. Плотность углеводородной 
жидкости с/ц , кг/м3, и водного раствора д/;р, кг/м3, необходи
мую для вычисления разности плотностей 0ПРеДеляют по
ГОСТ 3900-47 ареометром с точностью до ± I в третьем знаке при 
температуре определения межфазного натяжения.
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приложение ю

ПРИМЕРЫ СПРЕДЕДЕНИЯ ПАРАМЕТРОВ ТЕШОИКИЧВСКОГО 
ОБЕЗВОЖИВАНИЯ В ЛАБОРАТОРНЫХ УСЛОВИЯХ

Ниже приведены примеры определения параметров предвари
тельного обезвоживания (два примера) и глубокого обезвоживания 
(один пример), в которых оценка параметров,обеспечивающих задан
ную глубину обезвоживания,выполнена в соответствии с указаниями 
л.4.2.4.8 или п*4.2.4.9.

I. ПРЕДВАРИТЕЛШОЕ ОБЕЗВОЖИВАНИЕ

I.I. Проведено исследование процесса предварительного обез
воживания тешгохимическим способом промысловой эмульсии с содер
жанием воды 45,3£ масс.; плотность безводной нефти
с1*ц= 875 кг/м3, плотность эмульгированной воды 1165 кг/м3, со

держание солей в воде 22,1̂  масс. Первый опыт ставили с парамет
рами, приведенными в табл. 7, которые выбирались в соответствии 
с п.4,2.4.2. Реагент-деэмульгатор вводили в виде раствора в кси
лоле концентрацией I г/100 мл. Опыт проводят,как указано в 
п п.4.2.4.3 и 4.2.4.4. Полученные данные по количеству отделив
шейся воды в процентах к исходному содержанию доказаны
в графической форме в зависимости от температуры отстаивания

при постоянном удельном расходе реагента г/т эмуль
сии (рис.П.Ю.̂ а)* от удельного расхода ^ при постоянной 
температуре t (рис.П.Ю.̂ б).йз этих графиков следует
(см:п.4.2.4.6), что основной процесс обезвоживания нефти прохо
дит в интервале температур от 15 до 25°С ж при удельных расходах 
реагента от 20 до 50 г/т. Эти значения параметров и выбраны за 
нижний и верхний уровни матрицы планирования опыта типа 2̂. В 
этом случае значения параметров в центре плана будут: - 35г/т
и £, = 20°С ; интервалы варьирования &Q - 15 г/т и*/ =5°с.



ш

Рис. Ii. 10.1. Зависимость количества отделившееся бодыХа/отЭ %9 из эмульсии с исходны й  содержанием боды  WJ2T== 4д*о% масс, и полностью оезьодной не(|ти 675 кг/м, продолжительность отстаивания I2G мин: а - от температуры отстаивания t ,°С, при постоянным расходе реагента £ , г/т; б - от удельного расхода реагента % , г/т, при постоянной температуре отстаивания t , С
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Колированные значения параметров рассчитываются по уравнениям 
(12):

Х,= 9 -3 5  
15 > Л* — ~7— *

1.2. Для выбранных значений параметров и t опыт по
вторен* Б табл. П.10.1 приведены усредненные количества отделив-* 
шейся воды %, полученные в параллельных пробах двух опытов
при времени отстаивания 30,60,90 и 120 мин. По этим данным в 
соответствии с уравнением ф  А - В0 (см.п.4.2.4.1)
построены линейные графики в координатах iy ItUrf - В , при
веденные на рис. П. 10.2, где б представляет кодированное значение 
времени отстаивания (см.уравнение (17 ).

Примечание. Введение кодированного значения ддч времени 
отстаивания облегчает вычисления*

Уравнения, связывающие количество отделившейся воды и время 
отстаивания при постоянных значениях ^ и t, полученные из 
линейных графиков на рис. П.10.2, оудут:
I) = 0,940 - 0,480 при £ = 20 г/т, t =i5°c ;

2) - 2.И5 - 0,309 при  ̂= 50 г/т, t =15°с;

3) (у = 1.892 - 0,062 при £ = 20 г/т, t =25°с;
4) {у = 1,996 - 0,0062 при ^ = 50 г/т, t =25°С.

Ш.10.1)
1*3. Выбранные значения уровней удельных расходов реагента

и температур отстаивания в натуральном и кодированном виде даны 
в табл. 9* В этой же таблице приведены величины А и В из вышепри
веденных уравнений (П.10.1), являющиеся функциями параметров 
 ̂и i , и выполнен расчет их интерполяционных уравнений* Под

ставляя полученные уравнения для величин А и В в уравнение
А - В 9 , получает интерполяционное уравнение для

определения количества отделившейся воды в зависимости от пара-



Таблица П.10.1
параметры предварительного ооезьоживания 

плотностью 875 кг/м3, с содержанием воды 2(Г™СХГ = 45,3# масс (I опыт)

Параметр Номера проб
I 2 3 4 5 6 7 8 9

Удельный трасход реагента, г/т эмульсии 20 20 20 50 50 50 80 80 80
Температура отстаивания ^ °С 15 25 35 15 25 35 15 25 35
Продолжительность отстаивания <£, мин - 30 - ео - 90 - 120 -
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Рис П.10.2. Количество отделившейся воды, глГ<,тд9% , изэмульсии обводненностью Щ [£ х ~ 45,3 % и плотностью безводной нефти 875 кг/мз в зависимости от времени 
отстаивания н, мин, при различных температурах отстоя toC^vi удельном расходе реагента ^ > г/г
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метров обезвоживания у » t и £ (в кодированной форме): 
hScrg ~ /, ZJ6 + 0,320х< + 0,208Хг - 0,268 Х*Х* —

-(о,гт-о,о5егх4 -о,/югхг +с>ог88хж)-в , Q

При анализе интерполяционного уравнения необходимо учитывать 
пределы значений параметров, в которых были определены его коэф
фициенты» 5 данном случае, как это следует из табл.П. 10.2,эти 
пределы составляют:

для удельного расхода реагента-от 20 до 50 г/т) 
для температуры отстаивания-от 15 до 25°С $ 
для времени отстаивания-от 30 до 120 мин*

Экстраполяция за указанные пределы нежелательна, так как 
снижается достоверность полученных данных.

Для анализа интерполяционного уравнения и оценки параметров 
предварительного обезвоживания нефти определяют по уравнениям 
(П.10.2) количество отделившейся воды, соответствующее содержанию 
остаточной воды в ооезвоженной недуги 10 и 20# масс. (ск.таол.ПЛС.З)

По интерполяционному уравнению (П.10.2) вычисляют количест
во отделившейся воды при различных значениях параметров и сопо
ставляют его с количеством, соответствующим заданной глубине 
обезвоживания (10 и 20# остаточной воды). Для этого задаются 
значениями параметров в пределах их интервалов, пересчитывают 
их в кодированную форму по уравнениям ( /£ ) и ( У7 ), 
подставляют в уравнение (П.10.2), находят значение ,
по которому определяют Tjfory яри выбранных значениях парамет
ров. Полученные таким образе»! данные приведены в табл.П.10.4.



Таблица П.10,2
Матрица планирования опыта предварительного обезвоживания нефти и 
осредненные данные количества отделившейся воды Itfey в пробах 

двух параллельных опытов

№проб Параметры Количество отделившейся воды 
'Ufory за время, мин Примечание

натуральные кодированные
у,т/т ±,°С xi h 30 60 90 120

I 20 15 -I -I 0 0 2 4 При построении линейных чграфиков (см.рис* П.10.2)
2 у0 15 +1 -I 10 20 52 64 значение бо в пробах, где вода не выделилась, принимают равным3 20 25 -I +1 45 58 65 68 нулю.
4 50 25 +1 +1 94 94 97 98

189



Таблица П.10,3
Вычисление коэффициентов интерполяционных уравнений для величин 

А и В в уравнении E<j - А-В 9 как функции cj и £
№кри-вых

Параметры Расчет коэффиц.для А Расчет коэффиц.для В
ЛА лВаатуР- кодиров.

А АХ2 AXjZ2 В Bxi Вх2 IfciX2,̂г/тt°с Х1 х2 xrt

I 20 15 -I -I +1 0,940 -0,940 -0,940 +0,940 0,480 -0,480 -0,480 +0,480 0,940 0,480
2 50 15 +1 -I -I 2,115 +2,115 -2,115 -2,115 0,309 +0,309 -0,309 -0,309 2,116 0,3091
3 20 25 -I +1 -I 1,892 -1,892 -1,892 -1,892 0,062 -0,062 +0,062 -0,062 1,892 0,062
4 50 25 +1 +1 +1 1,996 +1,996 +1,996 +1,996 0,0062 +0,0062 +0,0062 +0,0062 1,996 0,0062

с8ша 6,943 1,279 0,833 -1,071 0,8572 -0,2268 -0,7208 0,1152 — —

Вычисление коэффициентов уравнений:

а

к

для величины А
= = 1,736; а,= I«-SZ3 = 0,320;4 4 4

для величины В
= 0,2143; ̂  =-fl*SSSa _ -0,0567; Ьг- - &22Q2 = -0,1802; 4  = = 0,0288.4 4 4Д»Й55В4

Интерполяционные уравнения 
А — I,736+0,320xj + 0f208X2-0,268XjX2 7 
В — 0,2143-0,0567x1-0,1802x2+0* 0288X1̂ 2 *

Примечание. В последних столбцах даны значения величин А и В, вычисленные по интерполяционным уравнениям.
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Таблица Я* 10.4
Определение параметров процесса предварительного обезвоживания нефти 
плотностью dl° - 875 кг/м3, обеспечивающих необходимую глубину обезво
живания: vSr£<T *10% или иг«г * 2QJ6 масс, (количество отделившейся

воды составляет ulJj = 89,4%; и Щ  = 75,1?)

А Параметры Количество от- Остаток-
режимов натуральные кодиро]ванные деливше!ря вода, наявода Примечание

9 t г *< & Мету We7

ит:
%

I 50
50

25
25

120
60

+1 +1 I 1,9898
1,9836

97,7 <10 Изменяется время отстаивания г2 +1 +1 2 96,3 <10
3 50 25 30 +1 +1 4 1,9712 93,6 <10
4 50 20 120 +1 0 I 1,8984 79,1 10-20 Изменяется тем
5 50 15 120 +1 -I I 1,8069 64,1 >20 пература отстаивания t
6 50 19 120 +1 -0,15 I 1,8758 75.1 =20
7 35 25 120 0 +1 I 1,9099 81,3 10-20 Изменяется удель
8 20 25 120 -J +1 I 1,8300 67,6 >20 ный расход реагента 0
9 29 25 120 -0,42 +1 I 1,8758 75,1 =20 ч

10 50 20 90 +1 0 1.5 1,8196 66,0 >20 Изменяется t и ъ
II 35 20 120 0 0 I 1,5217 33,2 >20 Изменяется t при пониженном f



Окончание табл.ПЛ0.4

Jtрежимов
Параметры Количество от- делившейся воды, Остаточнаявода

и т т
Примечаниенатуральные кодированные

f t г ч ч е 1̂ iJarj iJcrrg

12 35 25 90 0 +1 1,5 1,8925 78,1 10-20 Изменяется гпри пониженном
13 35 25 60 0 +1 2,0 1,8758 75,1 -20 Р
14 50 20 180 +1 0 0,67 1,9513 89,4 ом* Изменяется tпри повышенном
15 50 II 180 +1 -1,8 0,67 1,8758 75,1 = 20 Ъ

19
2
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Выбор параметров - удельный расход реагента д9 г/т; температу
ра отстаивания /,°С, и продолжительность отстаивания Н̂ мин, 
т.е. показателей режима процесса предварительного обезвоживания 
проводят в следующем порядке:

1) определяют Worf при максимальных значениях парамет
ров у , ^ ж 2 (режим Iv см. табл. П. 10.4);

2) снижают ступенчато время отстаивания 2 до нижнего пре
дела, не изменяя другие параметры ж контролируя на каждой ступе
ни Ысту (режимы 2,3; табл.П.10.4);

Примечание. Ступени снижения времени отстаивания принимают 
30 или 60 мин.

3) находят наименьшее значение 2 , при котором содержание 
остаточной воды удовлетворяет требованиям режима 3 (табл.П. 10.4);

4) снижают ступенчато температуру отстаивания t при мак
симальных значениях д и 2 (режимы 1,4,5;табл.П. 10.4) j

Примечание. Ступени снижения температуры, а также и удель
ного расхода реагента принимают равными интер
валам варьирования, т.е. 5°С и 15 г/т соответ
ственно.

5} находят наименьшее значение температуры, при котором со
держание остаточной воды удовлетворяет требованиям (режим 6, 
табл. П. 10.4);

6} ожижают ступенчато удельный расход реагента д при мак
симальных значениях t я н (режимы 1,7,8; табл.П.10.4);

7) находят наименьший расход реагента, при котором содержа
ние остаточной воды удовлетворяет требованиям режима 9 (таол. 
П.10.4);

8) проверяют одновременное ступенчатое снижение £ и ̂
при максимальном значении д (режимы I и 10; табл.П.10.4);

9) проверяют снижение t при максимальном значении ъ
и пониженном значении а (режимы 7,II; табл.П.10.4) и снижение %
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при максимальном t и пониженном значении £ (режимы 1,12,
13, табл. П. 10-4);

10 ) проверяют снижение £ при повышенном сверх верхнего 
предела значении Ъ = 180 мин (режимы 14 и 15, табл.П. 10.4).

Из данных, приведенных в табл.П. 10.4, следует, что предва
рительное обезвоживание исследуемой нефти возможно при опреде
ленных режимах (см. табл. П.10.5).

2. ГЛУБОКОЕ ОБЕЗВОЖИВАНИЕ

2.1. На промысловой эмульсии с содержанием воды Ы*л =19,2% 
поставлен опыт по определению параметров глубокого теплохимиче
ского обезвоживания. Плотность безводной нефти cL*■=. 873 кг/м3, 
эмульгированной воды d 7 = П95 кг/м3, содержание солей в 
воде 25,8$ масс. Исследование проводилось в соответствии с 
п п.4.2.4.2, 4.2.4.3 и 4.2.4.4. Первый опыт ставился при пара
метрах, приведенных в табл.П. Ю.б. Реагент-деэмульгатор вводился 
в эмульсию в ксилольном растворе I г/IOO мл. Полученные резуль
таты представлены на рис .П. 10.3, а, б в виде зависимости количе
ства отделившейся воды hfory. (в процентах к исходному ее со
держанию) от температуры отстаивания при постоянном удельном рас
ходе реагента (см.рис.П. 10.За) и от удельного расхода при по
стоянной температуре (см.рис.П. 10.̂ 6). Продолжительность отстаи
вания 120 мин. На основании анализа графиков (см.п. 4.2.4.6) вы
браны рабочие интервалы параметров: 

температура-от 20 до 50°С,
удельный расход реагента-от 60 до 90 г/т эмульсии, 

принятые за уровни в матрице планирования эксперимента типа 2̂  
со значениями в центре плана удельного расхода реагента

75 г/т и температуры tv ~ 35°С и интервалами варьирова
ния, соответственно, ^  = 15 г/т и = 15°С. Кодированные 
значения параметров рассчитаны по уравнениям (4Z) ;
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Таблица II. 10.5
Режимы, обеспечивающие заданную глубину 
предварительного обезвоживания нефти 

плотностью 875 кг/м3

режимов Содержаниеостаточнойводы
ит: %

Параметры
уд.расход реагента
2 , г/т эмульсии

температураотстаивания
t ,°С

время отстаивания
2 ,мин

I 10 50 25 30
2 10 50 20 180
3 10-20 50 20 120
4 20 50 II 180
5 10-20 35 25 90



Таблица 11*10.6
Параметры гл\ 

плотностью 873 кг/м̂
оокого ооезьоживания не̂ гн 
, с содержанием воды исх * 19,2# (I опыт)

Параметр Номера проб
I 2 3 4 5 6 7 8 9

Удельный расход реагента а  , г/т эмульсии* 30 30 30 60 60 60 90 90 90
Температура отстаивания 20 50 80 20 50 80 20 50 80

Продолжительностьотстаивания. - 30 - 60 - 90 - 120 -
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Рис, П.10.3. Зависимость количества отделившейся воды W OT3 за 120 мин отстаивания при глубоком обезвоживании нефти обводненностью wJSJ = 19,2%: а - от удельного расхода реагента о- , г/т, при постоянной температуре отстаивания “ , С; б - от температуры отстаивания t ,°С, при постоянном удельным расходе реагента ̂  , г/т
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x-SzJL..
л'~ /5 I X,= t-35

is—

2.2. Для выбранных значений параметров опыт повторяют пооплану 2* и средние значения количества отделившейся воды в про- 
бах двух параллельных опытов при времени отстаивания 30, 60, 90 
и 120 мин представлены в табл. Д* 10.7. По этим данным построены 
линейные графики tybferf = А - В.0 в координатах 1дЫоту-В 
(см.п.4.2.4.1), приведенные на рис.П. 10.4, где в =122 пред
ставляет кодированное значение времени отстаивания мин 
(введение кодированного параметра для времени отстаивания облег
чает вычисления). Уравнения линий на рис. ДЛС.4. оудут:

1) фгЛу = 1,66-0,240 0 ;
2) = 1,98-0,1000 ; шло з)
3) £ ^ - 1, 173-0 , 0 7 3 0 ;

4) £г/«7 = 2,041-0,0340.
2*3. В табл.П. 10.В помещены значения уровней удельного

расхода реагента и температуры в натуральном и кодированном виде 
и значения коэффициентов А и В из уравнений (П.10.3), являющихся 
функциями параметров t и ^ . В табл.Д. 10.8 также дан расчет 
коэффициентов интерполяционных уравнений для величин А и В. Под
ставляя их в уравнение Lg Ыоу - А - В0 ? получают интерпо
ляционное уравнение для количества отделившейся воды в зависимо
сти от всех трех параметров - удельного расхода реагента, темпе
ратуры и времени отстаивания, взятых в кодированном виде:

1,851+0,I60Xj+0, (XBIXg-O, OOIXjXg-CO, II2-0,45Xj- 
- 0 , 058X2+0,0 2 5 X j^ ) в . ШЛО. 4)



Таблица ILI0.7
Матрица планирования опыта глубокого обезвоживания нефти и осредненные 
данные двух параллельных опытов по количеству отделившейся воды в пробах iS^%

&проб
Параметры Количество отделившейся воды за время ̂мин. г<р р %р

натуральные кодированные
 ̂, г/т t ,°с *1 h 30 60 90 120

I 60 20 -I -I 5 5 25 25
2 90 20 +1 -I 35 65 70 70
3 60 50 -I +1 30 40 40 45
4 90 50 +1 +1 80 95 100 100
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Рис.П.Ю.4, Зависимость количества отделившейся воды гсг<™ %f 
от времени отстаивания, г.мин, при глубоком 
обезвоживании нефти с исходным содержанием воды 

гсГиТГ ~ 1 9 ,2 % (масс.) при различных значениях 
удельных расходов реагента а,г/г, и температурах
отстаивания t?oC



Таблица П.10.8
Вычисление коэффициентов интерполяционных уравнений для величин А и В 

в'уравнении = А -  В

Параметры Расчет коэффициента для А Расчет коэффициента для В
кри—
вых натур. кодирован. А АХт Axg ^1x2 В ВХт *1*2 1 В

f f r t  йс * X, х*
х X

I 60 20 -I -I +1 1,660 -1,660 -1,660 +1,660 0,240 -0,240 -0,240 +0,240 1,660 0,240

2 90 20 +1 -I -I 1,980 +1,980 -1,980 -1,980 0,100 +0,100 -0,100 -0,100 1,980 0,100

3 60 50 -I +1 -I 1,723 -1,723 +1,723 -1,723 0,073 -0,073 +0,073 -0,073 1,723 0,074

4 90 50 +1 +1 +1 2,041 +2,041 +2,041 +2,041 0,034 +0,034 +0,034 +о,огч 2,041 0,034

i Сумма 7,404 0,638 0,124 -0,002 0,447 -0,179 -0,233 0,101
Вычисление коэффициентов уравнений:

для величины А.
Я,о = Z*4Q£ = I t85I; fl*S3S -  0,160;

для величины В

So = = 0,112; gl  = - & Ш  =-0,045;

Интерполяционные уравнения
А -  1 ,851+0,160Xj+0,031X2-0,00IXIX2 \ В -  0,II2-0,045xi-0,058x2+0,025xiX2 *

Примечание.В последних столбцах даны значения величин А и В,вычисленные по интерполяционным уравнениям.

аг = = 0,031; ам= -  M Q S  = o .o o i;

&= - = _о,058; g, = = 0,025.
* • 4  fgr 4
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2.4, Для анализа интерполяционного уравнения определяют 
по уравнению (15) количество отделившейся воды, соответствующее 
содержанию остаточной воды в ооезьоженной не<*ти 4*1% масс.

Ъ!ш!х ~ V . JО О— QМосс /Г)Гк __“V  9яЗ)«°с* 4Ш - I S t iJ . 1QOr25JL.JQQ= QQ /  
/5Г2 9 Q - 2 5 , 8  1 *  *

Подставляют полученное значение в интерполяционное урав
нение (/5) и получают уравнение
0,1317 = (0,160+0,0450 )Xj+(0,031+0,058 9 Щ  - 

- (0,001+0,025в )XjXg ) - 0,112 0
связывающие параметры, выраженные в кодировался форме, для про
цесса глубокого обезвоживания нефти до содержания остаточной
воды V) 4 1% масс. С помощью уравнений (12) и (15) пересчи
тывают параметры в натуральную форму. Получают уравнение

I.0I57 = 0,01082̂  + 0,0024* -4,44 Ю -6̂  -
- (91,68-0,8267̂  -1,464* +0,01333̂ *) » ШЛО. 5)

Задаваясь значением времени отстаивания 2, мин, получают 
уравнения, связывающие удельный расход реагента г/т
сырой нефти и температуру отстаивания Ь, °С, обеспечивающие 
получение обезвоженной нефти с содержанием остаточной воды

В графической форме эти уравнения для Ъ ~ 90 и 
120 мин приведены на рис.П.10.5.

Точки значений i и ^ , обеспечивающих необходимую глуби
ну обезвоживания ( лежат в рабочей зоне, ограни
ченной линиями связи £ и t при данном выбранном 2>. 
и принятыми верхними уровнями для них, т.е. (j = 90 г/т и £=50°С. 
На рисунке эти зоны заштрихованы̂  Выбирая точку,лежащую внутри 
рабочей зоны, получают значения всех трех параметров, удельного 
расхода реагента ^г/т исходной нефти, температуры отстаивания
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Рис.П*10*5. Рабочие зоны глубокого теплохимического * 
обезвоживания нефти плотностью rtr= 873 кг/ir, 
исходная обводненность тлЕГ = гЗ\2 %, «.ст *
обеспечивающие содержание остаточной воды ^ I Т*

\ // //\  - зона продолжительности отстаивания 120 мин;
- зона продолжительности отстаивания 90 мин
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t°C и продолжительноети отстаивания Ъ мин, при которых содер
жание остаточной воды в обезвоженной нефти будет менее 1% масс*

Удельный расход реагента пересчитывают на обезвоженную 
нефть ( UfJT' - 1%) по уравнению U5).

К К Й Й -  ь * - I •г 2 5 , / , -

Кошфетно: если выбирают удельный расход реагента уС4ф =90 
г/т, то при продолжительности отстаивания 120 мин температуру 
необходимо поддерживать в пределах 44-47%; если уменьшить время 
отстаивания до 90 мин, то температуру необходимо повысить до 
48-50°С*

Минимальное время отстаивания получают при значениях удель
ного расхода и температуры на верхних уровнях. Тогда при ̂  = 90 
г/т и t - 50°С (или Ij = Xg = +1), подставляя эти значения в 
уравнение ( П.IQ.5)t получают время отстаивания 68 мин*

3. ПРЕДВАРИТВЛШОЁ ОБЕЗВОЖИВАНИЕ

3*1. На промысловой эмульсии с содержанием воды =47%
поставлен опыт по определению параметров цредваржтельнбго обезво
живания с помощью деэмульгатора. Плотность безводной нефти 
of= 855 кг/м3, плотность эмульгированной вода df* - 1175 кг/м3, 

содержание солей в воде 23,4% масс* Первый опыт отаижлея с пара
метрами, выбранными в соответствии с п.4.2.4.2. Вмгаяжя пара
метров приведены в табл.П. 10.9. Отт проводился, следуя указа
ниям в п п.4.2.4.3 и 4.2.4.4. Полученные количества отделившейся 
воды в процентах к исходному содержанию для времени отстаивания 
30,60 и 120 мин приведены также в табл.П. 10.9.

По результатам этого опыта построены графики зависжмости 
количества отделившейся воды при £ = 120 мин от удельного 
расхода реагента при постоянной температуре отстаивания



Таблица П.10.9
Результаты опытов по предварительно̂  теплохимичесасму обезвоживанию 

нефти с исходным содержанием воды 47$ масс.

*опытов
Параметры проб Количество отделившейся воды, , $ масс.

t?  с а г/т
через ? мин от начала отстаивания

I- й опыт 2- й опыт среднее из двух опытов
S' 30' 60' 120' 30' 60' 120' 30' 60' 120'

I 15 20 0 0 1,5 0 0 1,0 0 0 1,25
2 15 40 0 9,6 30,8 7,7 19,2 26,9 3,8 14,4 28,8
3 15 60 0 7,7 23,1 - - - - - -
4 25 20 30,8 48,1 67,3 - - - - - -
5 25 40 71,2 86,5 90,5 - - - - - -
6 25 60 21,2 30,8 77,0 - - - - - -
7 35 20 71,2 79,0 82,7 58,4 73,0 81,2 64,8 76,0 82,0
8 35 40 98,2 100,0А 100,0 81,0 94,5 98,2 89,6 97,2 99,1

90
?



(рис.П.Ю.б.а) и от температуры отстаивания при постоянном удель
ном расходе реагента (рис.Ц.10.6,0). Из этих графиков видно, что 
повышение удельного расхода реагента свыше 40 г/т приводит к 
уменьшению количества выделившейся воды. Увеличение же темпера
туры приводит к непрерывному нарастанию количества выделившейся 
воды. Таким образом, для исследуемой нефти рабочим интервалом 
для реагента следует принять удельные расходы ^ от 20 до 
40 г/т и температуру t от 15 до 35°С. Выбранные значения 
параметров ^ и t представляют верхние и нижние уровни матри
цы планирования типа 2̂  со значениями в центре плана удельного 
расхода реагента = 30 г/т и температуры отстаивания 
tH= 25°С и с интервалом варьирования ̂  =10 г/т и А t = Ю°С. 
Кодированные значения параметров рассчитываются по уравнениям̂ )

X, |-50
10 X D = t-2510

3.2. Для выбранных значений расхода реагента и температуры 
отстаивания опыт повторяют. Ь таол.П.10.10 приведены полученные 
данные и рассчитаны средние значения количества отделившейся во
ды в пробах двух параллельных опытов для времени отстаивания 
30,60 и 120 мин. По этим данным построены линейные графики в 
координатах iJorg— $.(рис. И.10.7), которым соответствуют
следующие уравнения:

1) = 0,091-0,023 •
2) bf IŜ  = 1,75 -0,295
3) ly iSary = 1,948-0,0340 , Ш .1 0 .6 )

4) Ц  15„у = 2,011-0,014

Выбранные значения уровней удельных расходов реагента и 
температур отстаивания в натуральном и кодированном виде даны в 
табл.П. 10.II.Ь этой же таслице даны значения коэффициентов А и В
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Таблица ILIO.IO
Определение параметров технологического режима процесса глубокого обезвоживания 
нефти плотностью d j ? -  873 кг/м3, обеспечивающих необходимую глубину обезво
живания U7*CT «1,0$ (количество отделившейся воды = 96,09; ^  ̂ ’=1,9827)

ib
режи
мов

Параметры Количество от
делившейся водш,

i

Остаточ
ная
вода

%

Примечаниенатуральные кодированные

^ ,г/т t  ,°С Z ,МИН xi *2 &

I 90 50 120 +1 +1 I 2,0070 100 Л. ы о Изменяется вре
мя отстаивания

2 90 5а 90 +1 +1 1.5 1,9900 97,8 *1,0 г
3 90 50 60 +1 +1 2 1,9730 94,0 >1,0
4 90 53 60 +1 1,2 2 1,9827 96,1 -1.0
5 90 35 120 +1 0 I 1,9440 87,9 >1,0 Изменяется темпе

ратура отстаива
6 90 44 120 +1 0,62 I 1,9830 96,1 -1.0 ния t
7 75 50 120 0 +1 I 1,8280 67,3 »1,0 Изменяется удель

ный расход реа
8 88 50 120 0,82 +1 I 1,9830

i.

96,1 -1,0
I

гента ^

80
2
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Рис.П*Ю*7*Зависиность количества отделившейся воды ^ o i  времени отстаивания 2 при постоянном удельном расходе реагента  ̂ и температуре отстаивания



Таблица Л.10.II
Вычисление коэффициентов интерполяционных уравнений для величин А и В 

в уравнении ^ Моту - А - В
Лпроб Значения параметров Коэффициентыуравнений Вычисление коэффициент__ _ уоавнйнтгов интерполяционных й

1
лВнатур. кодирован. для величины А для величины В

?/т tpc xi *2 *Л A i в* xia/ х2ki *1*2̂ xiBt х2В1 XjXgB/

I 20 15 -I -I ,1 0,091 0,023 -0,091 -0,091 +0,091 -0,023 -0,023 +0,023 0,091 0,023
2, 40 15 +1 -I -I 1,750 0,295 +1,750 -1,750 -1,750 +0,295 -0,295 -0,295 1,749 0,295
3 20 35 -I +1 -I 1,948 0,034 -1,948 +1,948 -1,948 -0,034 +0,034 -0,034 1,949 0,034
4 40 35 +1 +1 +1 2,011 0,014 +2,011 +2,011 +2,011 +0,014 +0,014 -*0,014 2,011 0,014

9,800 0,366 1,722 2,118 -1,597 0,252 -0,270 -0,292

для величины А
Коэффициенты интерполяционных уравнений;

а ,  = 5 *52=1 ,45 ; о, = 1*222 = 0,4305; CU= 2 *112 = 0,5295; Л. = - i*522 =-0 ,3992;
4 4 i  4 г 4

б, = 2*3£2 = 0,0915; А = &2S2 = 0,0630; 4  = -  2 ,5 2 2  = -0,0675;
4 1 4 4

g , -SL222 0,073,

для величины £



2X1

из вышеприведенных уравнений (П.10.6), являющихся функциями па
раметров у и t , и дан расчет их интерполяционных уравне
ний.

Подставляя полученные уравнения для коэффициентов А и В в 
уравнение Uor̂ = А - В в ̂ получают интерполяционное уравнение:

iff iJarff = 1,450 + 0,43QXj + 0,53022 - О.ЗЭЭХ^ - ^
- (0f09I5 + 0,0630Xj - 0,0675X2 -О.ОТЗОХ^-в,

связывающее количество отделившейся воды с параметрами процесса: 
расходом реагента, температурой и продолжительностью отстаива
ния, выраженными в кодированной форме.

При анализе интерполяционного уравнения необходимо учиты
вать пределы значений параметров, в которых определены коэффи
циенты уравнения. В данном случае, как это следует из табл. I, 
эти пределы составят:

для удельного расхода реагента-от 20 до 40 г/т; 
для температуры отстаивания-от 15 до 35°С; 
для продолжительности о тс таивания-от 30 до 120 мин. 

Экстраполяция за указанные пределы нежелательна, а иногда прос
то недопустима. В частности,в данном примере экстраполяция 
в сторону увеличения расхода используемого реагента с 40 до 
60 г/т, наооорот, приводит к снижению глуоины обезвоживания.

Для анализа интерполяционного уравнения и оценки парамет
ров предварительного обезвоживания нефти определяют по уравне
ниям ( 3̂<х, 5 ) количество отделившейся воды, соответствующее
10 и 20£ масс, содержания остаточной воды в обезвоженной нефти:

= SLz M . I 0a=sa .i —  ioo = 90,6*; 1,9571;
? 47 100-10-23,4 * ^  '

=33-^20..Щ & А ----  100 = 77,7*; 1.8904.
^  47 100-20-23,4 ~  "
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Подставляют в интерполяционное уравнение (П.10.7) полученные 
значения количества отделившейся воды при заданной глубине 
обезвоживания и выводят уравнения, связывающие значения пара
метров, обеспечивающих получение нефти с требуемым содержанием 
остаточной воды:
при VI ̂'сг̂  к# масс.

0,430XJ+0,530X2-0, ЗЭЭХ- С̂О, 0915+0,0630̂ 0,0675X2 - 
-O.CTOOXjXg) 6 * 0,5071;

при W ™ст& 2Q% масс.

0,430Xj+0,530X2-0,399ХхХ2-(0,0915+0,0630Xj-0,0675X2 - 
-O.CraOXjXg) Э 4 0,4404,

Принимая удельный расход реагента равным 30 и 40 
г/т эмульсии, чему соответствуют значения в кодированной форме 
Xj ,равные 0 и +1, подставляют последние в уравнения, приведен
ные выше, Получают уравнения, связывающие температуру и вре
мя отстаивания, выраженные в кодированной форме:
I) 0,бЗОХд-С 0,0915-0,06752g)•в 0,5071

для U ~ T <г 105?; ^ - 30 г/т ;
2) 0,53022-(0,0915-0,0675̂ ) •© < 0,4404

для ъ5г£гХ 4.20%; ^ = 40 г/т}
3) 0,131Х2-(0,1545-0,1405X2) в 0,9771

для \Sr°er ̂ 10%; ^ - 30 г/т }
4) 0,13IX2-(0,1545-0,1405Xg) •© 0,0104

ДЛЯ U  г°ет ̂ 20%; ^ - 40 г/т г
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240 270 35 МИН

Рис.П .10*8. Зависимость продолжительности отстаивания 2 мин от 
температуры отстаивания £, оС, при заданном 
расхода реагента о. г / т , обеспечивающие 
предварительное обезвоживание промысловой эмульсии 
до содержания остаточной воды г ^ ГЛСТ , 10 и 20 % 
м асс.

= 4-7 % масс.
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Графики этих уравнений, пересчитанные на натуральную фор
му параметров по уравнениям: хд= и 0 = пока
заны в координатах t —  ̂  на рис.ПЛО.8. По этим графикам 
можно определить для данного времени отстаивания нефти минималь
ную температуру, необходимую для достижения заданной глубины 
обезвоживания и выбранного расхода реагента. Так, при времени от- 
стаиваии 120 мин для того, чтобы получить обезвоженную нефть 
с содержанием остаточной воды 2QSS и менее, необходима минималь
ная температура отстаивания tMUH = 31°С при расходе реагента 
40 г/т эмульсии, при исходной обводненности нефти bSr°£ = 47$.
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