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Настоящ ая м етодика п р едн азн а чен а  д ля  и с п о л ь зо в а н и я  в н а уч н о - 

и с с л е д о в а т е л ь с к и х  к  пр он зв  одетвенны х о р га н и за ц и я х , занимающихся 

подбором  эффективных и н ги би тор ов  к ор р ози и  д ли  с е р о в о д о р о д о о д е р -  

жащнх м инерализованны х в о д  и р а зр а б о тк о й  т е х н о л о ги и  их  применения.

М етодика может и с п о л ь з о в а т ь с я  д л я  оп р ед елен и я  защ итного  д ей 

ст в и я  и н ги б и тор о в  в  серов од ор од сод ер хв щ и х  с р е д а х  в  разн ообр азн ы х 

у с л о в и я х  (п р и  р азличны х т е м п е р а т у р а х , гидродинам ических режимах 

и т . п . ) .  П рименение настоящ ей  м етодики  п о з в о л я е т  о о к р а т х т ь  время 

оценки защ и тн ого  д ей ств и я  и  п о с л ед е й ст в и я  ж ю т б и т о р о в .

I .  ОБШИБ ПОЛОЖЕНИЯ

I . I -  В осн о в у  п р ед ла га ем ой  уск о р ен н о й  м етодики  п о сл ед ей ст в и я  

пленкообраэую щ кх и н ги б и тор о в  к ор р ози и  в  минерализованны х с е р о в о 

д о р о д е  одертащ их с р ед а х  п о ло н ен о  и зм ер ен и е  м гновенной  ск о р о сти  

к ор р ози и  м етодом  п оляр и за ц и он н о го  соп р оти в лен и я  с т а л ь н о г о  д в у х 

э л е к т р о д н о го  д а т ч и к а , р а б о т я щ е г о  п о  принципу вращ авш егося ди ск о 

в о г о  э л е к т р о д а  (и л и  д и с к о в о го  э лек тр од а  с  п о т е щ и о с т а т о м ),  п о з в о 

ля в ш его  м од ели р ов а ть  вы сокие с к о р о с т и  движения ж идкости. При ns ли -
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чин к  оста  перем ен н ого  тока  можно п о л ь з о в а т ь с я  к и н ети ческ ой  зави 

симостью  ем кости  д в у х е л ек т р о д н о го  датчика с  п лен кой  и нгибитора  от  

времени.

1 .2 .  Э лектрода д л я  испытаний и зго т о в ля ю т с я  и з  няпвкоутлородис- 

той  с т а ли  марки ЗКП ГОСТ 3 8 0 -7 1 .

1 .3 .  Испытания п р оводатоя  при т ем п ер а тур а х  25~Вб°С и ч а с т о 

т е  вращения диска 500-3000  о б / ш т  (5 2 -3 1 5  р а д / с е к ) ,

2 .  ОБОРУДОВАНИЕ й  РЕАКТИШ

2 .1 .  Для оценки п о сл ед ей ст в и я  и н ги би тор ов  в минерализованны х 

сероводородсодернащ ях с р ед а х  не обходимо следую щ ее об ор уд ов а н и е ; 

п отен ц и оста т  типа П -5827 или  и зм ер и тель  ск о р о сти  коррозии  

типа УЖ Ж -1, и ли  м ост  п ерем енного  тока  тина Р  5021 ; 

э лек тр ом отор  о  регулируем ы м  чи слом  о б о р о т о в ; 

с т а б и ли за т о р ;

тахом етр  стр обоск оп и чески й  2ТСТ 3 2 -4 5 6 ; 

дисковый вращающийся д а тч и к ; 

тр ехэлек тр од н а я  элек тр о гш в гч еск а я  я ч ей к а ;

стаканы химические на 100 и л ;

пипетки разли чн ой  ем к ости ;

шлифовальная ш курка, ГОСТ 6 4 5 6 -7 5 ;

э ле к т р о д  сравнения (калом ельны й  или  х л о р с е р е б р я н н й );

вспом огательны й  э л е к т р о д  (гр а ф и т , с т а л ь  или п л а т и н а );

колбонагреватель;

колба Кьапьдаля;

склянки дрекееля - 2 шт;

бутыль о нижним тубусом, 10 л;

ттриц 10 мл, 20 мл.
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2.2. Применяемые реак ти ве  я  растворы : 

спирт этиловый гидролизны й по  ГОСТ 1 8 300 -72 ; 

вода дистиллированная  по  ГОСТ 6 7 09 -7 2 ; 

хлористы й натрий по  ГОСТ 4 2 3 3 -7 7 ; 

хлористы й кальций по ГОСТ 4 4 6 0 -7 7 ; 

хлори отн й  магний п о  ГОСТ 4 2 0 9 -7 7 ; 

сернокислы й кальций по  ГОСТ 3 2 10 -7 7 ; 

парафин по ГОСТ 2 3 6 8 3 -7 9 ; 

с е р а  т ехн и ческ ая  по  ГОСТ 1 2 7 -7 6 ; 

а с б е с т  по  ГОСТ Г 2 8 7 1 -7 6 .

М одель п ла стов ой  вода (  d  а 1 ,1 2 )  г о т о в и т ся  на ди сти лли р о

ванной  в о д е , в  котор ой  р а с т в о р я е т с я  с о л и  в  оледупцеы  к о л и ч ес т в е , 

г / л :

CaCi ■ вНг О -  3 4 ,0  

Mi CL -  г е з . о  

MgCLz • 6Н20  -  1 7 .0  

Са S04’ 2Н20 -  0 ,1 4

Необходимая концентрация сероводорода  в а гр есси вн ой  сред е  

с о з д а е т с я  добавлением  в  н е е  рассчи тан н ого  к оли чества  насыщенной 

сероводородн ой  в од а .

2 .3 *  Сероводородную  в од у  получаю т насыщением 3% раствора  х л о 

р и с т о го  натрия  сероводор одом , получаемым нагреванием  д о  2 0 0 %  ша

риков , приготовленны х и з 3 -х  весовы х ч а стей  порошка сарм к  2 ч а с 

т ей  и зм ельч ен н о го  а с б е с т а  с  5-ю  частями р а сп ла в лен н ого  парафина.

Насыщение в ед ут  по сх ем е , приведенной на р и с . I .  Концентра

цию сероводорода  контролирую т йодометрическим титрованием .



I# 2, 3 - склянхл Дрекседя, 4 - колба Къельдаяя, 5- колбозагреаатель, 
6 - бутыль с нвжякм тубусом

РлсЛ
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3- ОЦЕНКИ ПСЮЛЗВДЙСТВИЯ Ш1ЕНК00БРАЗУЮ11ИХ 

ИНГИБИТОРОВ КОРРОЗИИ В СЕРОВОДОРОДОО- 

ДЕРЖАЩИХ МИНЕРАЛИЗОВАННЫХ ВОДНЫХ СРЕДАХ

Л а бор а тор н а я  у ст а н о в к а  д л я  оценки 

п о с л ед е й ст в и я  и н ги б и тор о в

3 .1 .  У ста н овк а  д л я  оценки п о с л ед е й ст в и я  и н ги б и тор о в  в  с е р о -  

в од  ор оде  од  еряащих с р е д а х  доли н а  вклю чать дисковы й вращающийся 

д а тчи к  (о д н о -  и ли  д в у х  электродны й  в  зави си м ости  о т  и зм е р и т е ль н о го  

п р и бо р а ) (р и с .  2 - 3 ) ;

при р а б о т е  с  п от ен ц и оста т ом  -  вращающийся дисковый э л е к т р о д  

(т о р е ц  ц и ли н д р а , з а п р е с с о в а н н о го  на эпоксидной  с м о л е ,  в цилиндр и з  

ф т о р о п ла с т а ) (р и о . 2 ) ;

при р а б о т е  с  м остом  п ер ем ен н о го  тока  идя универсальны м  изм е

р и т е ле м  с к о р о с т и  к ор р ози и  УИСК-1 -  торцы д в ух  ц и ли н др ов , за п р ес 

сованны х сим м етрично о т н о с и т е л ь н о  ц ен тра  в о  ф торопластовы й  цилиндр 

Р а осто Е н н е  между цилиндрами н е  долж но превышать 2 -3  им (р и с . 3 ) .

С помопыо п отеи ц и оста та  п ер и оди ческ и  замеряю т за в и си м ость  

к а т о д н о г о  и ли  а н о д н о го  то к а  р а б о ч е го  (д и с к о в о г о ) э лек тр од а  от  п о

тен ц и а ла  (п о ля р и за ц и я  о т  Е кор  д о  п  -  3 -1 0  мВ с о  ск ор остью  р а з -
'  1

вер тк и  0 ,5  м В / с е к ). Н аклон  н а ч а л ь н о го  ли н ей н о го  у ч а с т к а I  Е -  кри

в о й , равный (  cf j t)  ( г д е  Q *  п ер ен а п р яж ен и е), пропорционален

с к о р о с т и  к о р р о зи и . ?  ^

С поменяю м оста  п ер ем ен н ого  тока  периодически  замеряю т ем

к о с т ь  и  соп р от и в лен и е  д в у х э л е к т р о д н о г о  д а т ч и к а , о б р а бо та н н ого  ин

ги б и тор о м . З а м е р я в »  е величины  характер и зую т с о с т о я н и е  пленки ин

ги б и то р а  на э л е к т р о д а х . PesKoe у в ели ч ен и е  ем кости  (С )  указы вает  

на наруш ение ц е л о с т н о с т и  инги би торн ой  плеш ей.

Универсальны й  и зм ер и тель  с к о р о с т и  коррозии  УИСК-Х п о з в о л я е т  

пер и оди ческ и  и зм ер ять  с я д у  тока  между рабочими электродам и  д п у * -
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Схема лабораторной  устан овк а  д ля  

определения п ослед ей стви я  ингибиторов

(Вариант 1)

1 -  тр ехэлек тр од яа я  электрохим ическая ячейка о рубаш кой»

2 -  диоковий вращающийся э ле к т р о д ,

3  -  к он та кт ,

А -  электром отор ,

5 -  п одставка ,

6 -  элек тр од  сравнения,

7  -  вспомогательный элек тр о д ,
8 -  потеш ш остат

Ри о . 2
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Схема лабораторной  устан овка  дня определения  

последействия  ингибиторов 

(Вариант 2 )

1 *  электрохимическая ячейка о рубашкой,
2 -  даухадвктродннй враявпгався датчик.
3  — контакты,

4 -  электром отор ,

5  <- подставка,
6  -  универсальный намерите л ь  скорости  хорроиин

Ржс.З
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э ле к т р о д н о го  датчика при н изких  перенапряж ениях (3 -1 0  м В )*  При 

п остоян н о  з а д а н н о » перенапряжении: п ло т н о с т ь  и зм ер яем ого  тока так 

же п р оп ощ н он а льн а  ск о р о с т и  к о р р ози и ;

В const
3 .2 .  Э лектрохим ическая  я ч е й к а , и сп о л ь зу ем а я  д л я  оп ределен и я  

п о сл ед ей ст в и я  и н ги би тор ов  в  оероводородсодерж ащ их с р е д а х , должна 

у д о в л е т в о р я т ь  следующим требованиям  (р и с .  2 - 3 ) :

а )  и м еть шдифм д л я  гер м ети ч н о го  подсоединения  вращающегося 

д а тч и к а , а в  с л у ч а е  р а б о т  о  п о т ен д и о ста то м -в сп о м о га тельн о го  э л е к 

трода  (гр а ф и т , п ла ти н а , с т а л ь )  и э лек тр од а  ср авн ен и я ;

б )  им еть два  о тр о стк а  (д о в о д а ) д л я  дозирования  сероводорода  

в  с р е д у ;

в )  им еть рубаш ку д л я  тер м остатн рован и я ;

г )  объем  ячейки  может к о л е б а т ь с я  в  п р ед ела х  0 ,2 0 0 -0 ,5 0 0  л .

3 .3 .  С к о р о сть  вращ ение датчика у с т а н а в ли в а ет ся  элек тр ом ото 

ром  о  р е г у л и р у е м а ! чи слом  о б о р о т о в , включенном в  с е т ь  ч е р е з  с т а 

б и л и за т о р , и  к он т р о ли р уе т с я  тахом етром  сгробокопическж м  типа 

2ТСТ 3 2 -4 5 6 .

П одготовк а  датчика к  р а б о т е

3 .4 .  П овер хн ость  датчика зачищ ается  с помощью шлифовальной 

шкурки (п о  ГОСТ 6 4 5 6 -7 5  ж ГОСТ 5 0 0 9 -7 5 ) с  зер н и стостью  а бра зи вн о

г о  м атериала  6 3 -5 0  при ск ор ости  вращения датчика 210 ре д / сек  

(20О роб/мин) д о  п олуч ен и я  ш ероховатости  RA = 0 , 4 0  ( у 8 )  и об е з 

ж иривается спиртом .

О пределение п ослед ей ст в и я  инги би торов  коррозии

3 .5 .  Формирование защ итной пленки на повер хн ости  датчика п ос

л е  е г о  зачи стк и  и обезж иривания п р ои зводят  в динамике при в р а щ а е т  

датчика с о  ск ор остью  5 2 ,3  р ад/сек  (5 0 0  об/мин) и з  10$ р а ств ор е  ин

гибитора  в нефти в теч ен и е  15 мин.



Д С  /л

I I

Определение времени последействия графическим 

методом в серсшодородсодэржащей среде 35tr

Рио* 4
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3 .S .  Избы ток ингибитора  о бок овой  п овер хн ости  датчика убира

е т с я  ф и льтр овальн ой  бум а гой .

3 .7 .  И збы ток и нгибитора  с р а бо ч ей  п ов ер хн ости  датчика у д а 

л я е т с я  в  и сслед уем о й  коррозионной  ср ед е  ( б е з  На 5  ) в т еч ен и е  6 0  о е к .

при вращении датчика 105 р а д / сек  (1 0 0 0  об / м и н ).

3 .8 .  П одготовленны й  датчик  с  защ итной плен кой  ингибитора  пе

р ен о си т ся  в  я ч ей к у  с к оррозионной  ср ед ой  (3 #  AbCL и ли  м од ель  п ла с 

то в ой  в о д ы ),  п р ед в а р и тельн о  доведенной  д о  3 0 ^ ,  п о сл е  ч е г о  в  ячей 

к у  ч е р е з  нижний отв од  д о з и р у е т с я  сер ов од ор од н а я  вода (ш прицем ). 

О пределение в е д е т с я  при концентрации сер ов од ор од а  в  ср ед е  50 м г/ л  

(р а с т в о р  в я ч ей к е  п од  п р о б к у ).

3 . 9 .  С к о р ость  вращ ения датчика у ст а н а в ли в а ет ся  105 р ад / сек  

(1000  об/ м и н ).

3 .1 0 .  Ч ер ез  каждые 1 0 -1 5  минут п р ои зв од я тся  замеры ( )  
при р а б о т е  с  п отен ц и оста том , на УИСК- I  или С (е м к о с т ь ) -  при 

р а б о те  с  м остом  п ер ем ен н ого  т о к а . Емкость замеряют при ч а с т о т е  

ток а  1000 гер ц  и п о с л ед о в а т ел ь н о й  схем е  включения ем кости  и сопро

ти в лен и я . (Р е з у л ь т а т а ,  полученны е любым и з  эти х  с п о с о б о в , иден

ти ч н ы ).

3 .1 1 .  Данные зам еров  записывают в  табли ц у  (прилож ение I ) .

М етодика гр аф и ческ ого  р а сч ета  и оценка 

п ослед ей ств и я  и н гибиторов

3 .1 2 .  По табличным данным с т р о я т  график зависим ости А Д .
д < г

( г д е  А -  замеряемы е в е л и ч и н ы Q* { £~) r2-Con$t ИЛИ

С в  зависим ости  от  вида и зм ер и тельн о го ^ п р и б ор а , <Г -  врем я )

; < Г

л А
(р и с .  4 ) .

3 .1 3 .  Максимум на кривой I с о о т в е т с т в у е т  разрушению 

защитной пленки ингибитора  и о п р ед еляет  время п о след ей ст в и я  инги 

б и т о р а .



1 3

3 .1 4 .  B t d m  ч и с л е ,  е с л и  оценка врем ени  п о с л е д е й с т в и я  и н ги би 

то р а  превыш ает 3 -4  ч а с а ,  с л е д у е т  у в е л и ч и т ь  с к о р о с т ь  вращ ения д а т 

чика д о  210-3X 5  р а д / с е к  (2 0 0 0  ТЮ О об/м ин ) и ли  т е м п е р а т у р у  д о  4 0 -  

60  °С . Время п о с л ед е й ст в и я  и н ги б и тор о в *  о п р е д е л ен н о е  при с к о р о с т и  

вращ ения т (о б / д а н ) и ли  т е м п е р а т у р е  п ер есчи ты ваю т п о  эмпи

рическим  ф ормулам  на р еа льн ы е  у с л о в и я :  с к о р о с т ь  вращ ения датчи к а  

500  об/мин* соответствую щ ую  ли н ей н ой  о к о р о оти  I  м / с е к . ж тем п ер а

т у р у  я 2 5 °С .

я & а Г в Ъ  « Ц И З ^ - Ц И )  < «  

или
2S ^500 i^fOOO ' $3 ~fOOt

Установленные зависимости позволяют сократить время оценки 
ингибиторов.
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