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[bookmark: _Toc133940646][bookmark: BookMark2]前言
本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
本文件由中国计量协会提出。
本文件由中国计量协会石油石化专业委员会归口。
本文件起草单位： 中国测试技术研究院、西南石油大学、四川省环境科学研究院、中国石油集团工程技术研究院有限公司、中国地质大学（北京）、中国检验认证集团测试技术有限公司、四川大学、成都理工大学、成都艾立本科技有限公司、中石化胜利石油工程有限公司钻井工艺研究院
 本文件主要起草人：张婷、杨杰斌、潘义、薛元、张苏敏、邓文清、杨海、梁海波、黄祥、王韧、佘丁顺、崔磊、赵忠俊、林庆宇、贾佳、杨燕婷、王智锋
本文件为首次制定和发布。

[bookmark: BookMark4]

水基钻井液 流变性、密度和可溶性离子的在线检测方法
[bookmark: _Toc17233325][bookmark: _Toc133940596][bookmark: _Toc26986771][bookmark: _Toc24884211][bookmark: _Toc133697510][bookmark: _Toc133692271][bookmark: _Toc133693505][bookmark: _Toc24884218][bookmark: _Toc97192964][bookmark: _Toc17233333][bookmark: _Toc26718930][bookmark: _Toc26986530][bookmark: _Toc133940647][bookmark: _Toc26648465]范围
[bookmark: _Hlk239956575][bookmark: _Hlk172901260][bookmark: _Toc24884212][bookmark: _Toc17233326][bookmark: _Toc17233334][bookmark: _Toc26648466][bookmark: _Toc24884219]本文件描述了测定水基钻井液的流变性（表观粘度、塑性粘度、动切力、漏斗粘度）、密度及可溶性离子（Cl-、S2-、K+）等关键性能指标数值的在线检测方法和原理，规定了测试条件、试剂或材料、仪器设备、样品、测试程序、测试数据处理、标准物质/标准器验证、精密度、仪器保养及维护、质量控制和保证、健康安全与环境保护要求、测试报告的要求。
[bookmark: _Hlk239956620]本文件适用于水基钻井液中流变性、密度及可溶性离子浓度的在线检测，各参数的测定范围见表1。
各参数的测定范围
	参数名称
	测定范围

	表观粘度
	（10～150）mPa·s

	塑性粘度
	（10～150）mPa·s

	动切力
	（10～150）Pa

	漏斗粘度
	（10～250）s

	密度
	（0.80～2.50） g/cm3

	氯离子浓度
	（20～35000）mg/L

	硫离子浓度
	（5.05～949）mg/L

	钾离子浓度
	（20～38000）mg/L


[bookmark: _Toc26986772][bookmark: _Toc26986531][bookmark: _Toc26718931][bookmark: _Toc97192965][bookmark: _Toc133697511][bookmark: _Toc133693506][bookmark: _Toc133940597][bookmark: _Toc133692272][bookmark: _Toc133940648]规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本文件。
本文件引用下列文件：
GB/T 3836.1  爆炸性环境 第1部分：设备 通用要求
GB/T 16783.1  石油天然气工业 钻井液 现场测试 第1部分：水基钻井液
GB/T 26811  离子选择电极
GB/T 27417  合格评定 化学分析方法确认和验证指南
GB/T 31130  科里奥利质量流量计
SY/T 5377  钻井液参数测试仪器技术条件
SY/T 6202  钻井井场油、水、电及供暖系统安装技术要求
SY/T 6276  石油天然气工业 健康、安全与环境管理体系
术语和定义
[bookmark: _Toc26986532]GB/T 16783.1、GB/T 26811和GB/T 27417界定的术语和定义适用于本文件。
方法概述
水基钻井液关键性能参数在线检测仪可测量流变性(表观黏度、塑性黏度、漏斗黏度、动切力)、密度、可溶性离子浓度(Cl-、S2-、K+)等钻井液性能参数。
[bookmark: OLE_LINK1]流变性(表观黏度、塑性黏度、动切力、漏斗黏度)采用双管压差法进行测量，测量原理为：将两根长短、内径均不相同的测量管串联安装，钻井液流经两根测量管路时，分别在管路内部形成了流量相同、流速不同的状态，进而在管路两端形成了压力差。利用压差传感器实时采集两根测量管的压差值，并结合流速、温度等参数，实现钻井液表观粘度、塑性粘度、动切力、漏斗粘度的在线测量。
密度测量原理：流体流入科里奥利质量流量计后，通过仪器内部设置的固有振动频率与流体流入后出入口管道振动频率进行相位差和频率分析，流入质量流量计的流体密度不同，会导致流量计内部测量管的振动频率不同，通过实时测量管道的振动频率，结合多参数分析得到质量流量计测量下流体实时密度。
水基钻井液离子浓度(Cl-、S2-、K+)通常采用离子选择电极法进行测量。
[bookmark: _Toc131629319][bookmark: _Toc133940653][bookmark: _Toc133697514][bookmark: _Toc133940602][bookmark: _Toc133693509]测试条件
宜满足下列要求：
——供电电源：380V，3相4线制；
——适用介质温度：0℃～180℃；
——适应环境温度：-40℃～60℃；
——防爆形式：隔爆。
试剂或材料
氯化钾纯度标准物质
100%±0.02%。
氯化纳纯度标准物质
100%±0.02%。
硫化物溶液标准物质
100 mg/L，Urel≤3%（k=2）。
硫化物抗氧剂缓冲溶液
提供强碱环境，将样品中可能存在的硫化氢等转化为硫离子，且含有抗坏血酸，防止硫离子被氧化。
仪器设备
钻井液性能参数在线监测系统
可实现出口检测温度、实时流变性（表观粘度、塑性粘度、动切力、漏斗粘度）、密度、氯离子/硫离子/钾离子含量等参数的实时测量。
六速旋转黏度计
A级。
马氏漏斗黏度计
（26±0.5）s。
质量流量计
科里奥利质量流量计，应符合GB/T 31130的技术要求。
压差传感器
齐平膜压差测量，DN50法兰盘安装，防爆要求隔爆型，符合GB/T 3836.1的技术要求。
温度计
(0～60)℃，MPE：±0.1 ℃。
[bookmark: _Toc131629322][bookmark: _Toc133940605][bookmark: _Toc133697515][bookmark: _Toc133693510][bookmark: _Toc133940656]泥浆密度计
MPE：±0.01 g/cm3。
复合离子选择电极
氯离子、硫离子、钾离子复合选择电极。
磁力搅拌器
可控温控速。
样品
样品前处理
样品测定前充分搅拌，使其状态均一，并过滤、消泡。
测试程序
[bookmark: _Toc133940606][bookmark: _Toc133940657]流变性及密度
[bookmark: _Toc133940658][bookmark: _Toc133940607][bookmark: _Toc133697516][bookmark: _Toc133693511][bookmark: _Toc131629323]测试要求
符合GB/T 31130的要求，科里奥利质量流量计可测量钻井液的密度；测量参数符合GB/T 16783.1的要求，可测量钻井液的表观粘度、塑性粘度、动切力、漏斗粘度等参数。
在线监测装置现场测试、安装、调试及运行应符合SY/T 5377、SY/T 6202及SY/T 6276的相关要求。
在线监测装置需定期检验及保养。
测试程序
启动设备电源，上电自检正常，待装置电源指示灯、质量流量计、压差传感器、防爆工控机等各部件正常显示后，在工控机上打开钻井液性能在线测试软件。
在测试软件的登录界面中输入账号、密码，并输入井号后，进入钻井液性能在线检测及控制界面。在控制界面中设定连续测量的间隔周期及设备自动清洗的间隔时间后，点击自动测量，开始钻井液性能参数的全自动测量。
模拟量采集卡连续采集质量流量计、压差传感器输出的信号，并发送给防爆工控机。防爆工控机通过变频器连续控制电动隔膜泵以不同的流量抽取钻井液，从而在质量流量计中获得多个不同的体积流量V，同时在双测量管中采集到多个不同的压差值△P，用于工控机计算钻井液的表观粘度、塑性粘度、动切力及漏斗粘度参数。
防爆工控机软件界面实时更新显示所监测到的钻井液性能参数。待测量的循环次数达到软件设置的循环次数后，自动进入清洗流程，实现对测试装置的正向清水冲洗和正反向空气吹扫，并进行后续的连续测量
样品测定
钻井液性能在线监测装置测量的周期可根据实际情况人为手动设定，推荐的测量间隔参考表2进行设定。
钻井液测试装置测量间隔推荐表
	工况
	推荐测量间隔，min

	复杂地层、钻井液性能变化快
	2～5

	常规地层、钻井液性能变化可控
	15～30

	寻常待命状态
	60～120



钻井液性能在线监测装置自动清洗的时间间隔可根据现场情况及被测钻井液的情况进行人为手动设定，推荐的间隔时间可参考表3进行设定。
钻井液测试装置自动清洗时间间隔推荐表
	工况
	推荐清洗间隔，h

	钻井液粘度较低、无污染
	12

	钻井液粘度较高、无污染
	6

	钻井液粘度较高，且聚合物、固相颗粒等其他成分含量较高
	2


[bookmark: _Toc133940613][bookmark: _Toc133940659][bookmark: _Toc131629328]可溶性离子
[bookmark: _Toc131629336][bookmark: _Toc133940661][bookmark: _Toc133940623][bookmark: _Toc133693512][bookmark: _Toc133697517]测试要求
测量参数符合GB/T 16783.1的要求，可测量钻井液的氯离子、钾离子、硫离子等参数。
离子选择电极测量单元现场测试、安装、调试及运行应符合SY/T 5377、SY/T 6202及SY/T 6276的相关要求。
离子选择电极在线监测单元需定期检验及保养。
测试程序
启动设备电源，上电自检正常，待装置电源指示灯、防爆工控机等各部件正常显示后，在工控机上打开钻井液性能在线测试软件。
在测试软件的登录界面中输入账号、密码，并输入井号后，进入钻井液性能在线检测及控制界面。在控制界面中设定钻井液精确稀释倍数及测量间隔时间后，点击自动测量，开始钻井液离子浓度参数的全自动测量。
防爆工控机自动控制对应的气动球阀、气动搅拌器、计量泵，实现钻井液的定量注入、清水定量注入、搅拌稀释、液体排除等操作。通过模拟量采集卡实时采集浓度离子解调仪输入清水背景氯离子、硫离子、钾离子浓度参数及定量稀释后的钻井液的浓度参数。
防爆工控机实时显示所测量的钻井液氯离子、硫离子和钾离子浓度参数，测量完毕后自动进入到排液与清水冲洗流程，并进行后续的连续测量。
样品测定
钻井液离子选择电极在线监测单元的稀释倍数需要根据离子选择电极的量程及钻井液实际离子浓度合理设置稀释比例，使得稀释后的离子浓度保持在离子选择电极最佳的测量区间，从而保证离子浓度测量的精度。
钻井液离子选择电极在线监测单元测量间隔时间可根据现场情况进行人为手动设定，推荐的间隔时间可参考表4进行设定。
钻井液离子选择电极在线监测单元测量间隔时间推荐表
	工况
	推荐清洗间隔，h

	地层出水风险高、离子浓度变化大
	5

	地层出水风险低，有一定概率离子浓度变化
	30

	常规监测
	60


测试数据处理
压差测量值的计算
由于压差传感器输出的信号为4 mA～20 mA电流信号，需要将电流信号转化为对应的压差值（Pcon），见公式（1）：

……………………………………………………………………(1)
式中：
——解调仪内部设置的电导率测量的量程，单位为千帕（kPa）；
——工控机采集到的压差传感器输出的实际电流值，单位为毫安（mA）。
表观粘度、塑性粘度、动切力、漏斗粘度参数的计算
由压差传感器测得的测量管两端压差可得到管道壁面的剪切应力，见公式（2）：

……………………………………………………………………(2)
式中：
——管壁处的剪切应力，单位为帕（Pa）；
D——测量管的内径，单位为米（m）；
——测量管测量段的压差，单位为帕（Pa）。
L——测量管测量段的长度，单位为米（m）。
对于管道，管壁处的剪切速率见公式（3）：
………………………………………………………………(3)
令

则：
………………………………………………………………(4)
式中：
——管壁处的剪切速率，单位为秒的负一次方（s-1）；
v——流体经测量管的速度，单位为米每秒（m/s）；
——广义流行指数。
对测量点测量出的剪切应力和剪切速率数据进行直线最小二乘拟合，得到一条直线y=kx+b的拟合表达式，其中x为剪切速率，y为剪切应力，k为塑性粘度，b为动切力。
每个测量点处的表观粘度见公式（5）：
…………………………………………………………………………(5)
结合表观粘度及密度可得出漏斗粘度，见公式（6）：

……………………………………………………………………(6)
式中：
——流体密度。
可溶性离子浓度参数的计算
实际钻井液离子浓度参数需要根据稀释清水背景离子浓度、定量稀释后的混合溶液离子浓度，结合稀释比例计算得出，见公式（7）：

……………………………………………………………………(7)
式中：
——待测钻井液的离子浓度，单位为毫克每升（mg/L）；
——稀释后测量钻井液的离子浓度，单位为毫克每升（mg/L）；
——稀释清水背景离子浓度，单位为毫克每升（mg/L）；
——注入稀释清水的体积，单位为升（L）；
——注入钻井液的体积，单位为升（L）。
标准物质/标准器验证
表观粘度、塑性粘度、动切力参数验证
将样品桶中取出的钻井液样品倒入旋转粘度计的样品杯中，并按照仪器操作规程安装好转子，按照JJF（川）215-2024规定的操作流程，依次在600 r/min和300r/min的转速下进行测量，待每个转速下的读数稳定后，记录刻度盘读数和对应的温度，利用上述规范规定的公式计算出表观粘度、塑性粘度和动切力数值。
将在线装置计算出的三个流变性参数数值与作为标准器的旋转粘度计的计算结果进行比对，计算每个参数的相对误差，通常认定相对误差在±5%以内，即认为在线装置满足现场测试精度要求。
漏斗粘度参数验证
从样品桶中取出一定量的钻井液样品，用手堵住马氏漏斗粘度计的流出口，将样品通过筛网倒入干净并直立的漏斗内，直到样品液面达到筛网底部为止；移开手指同时启动秒表，记录钻井液流至跨脱杯内946 mL刻度线所需要的时间t。并同时记录下测量钻井液的温度T，此时T与初始温度T0差值不超过±3 ℃。如果超出此温度，应将钻井液恒温至T0温度后再搅拌均匀后测试。重复上述步骤，测量两次。计算其漏斗黏度的平均值。
计算在线装置漏斗粘度测量值与作为标准器的马氏漏斗粘度计测量值的相对误差，通常认定两者的相对误差在±5%以内，即认为在线装置满足现场测试精度要求。
密度验证
按照GB/T 16783.1规定的标准程序，使用经过校准的泥浆密度计对样品桶中取出的钻井液样品进行测量。待密度计稳定后，读取并记录密度值和样品温度，通常需读取至0.01 g/cm3的精度。建议对同一份样品进行至少2～3次重复测量，取平均值作为参考标准值。
计算在线装置密度测量值与作为标准器的泥浆密度计测量值的相对误差，通常认定两者的相对误差在±5%以内，即认为在线装置满足现场测试精度要求。
可溶性离子浓度验证
对于常规分析，应在测定待测样品之前使用标准物质制作标准曲线，制作标准曲线选择6个浓度的氯离子、硫离子及钾离子标准溶液放至25 ℃恒温水槽。仪器温度补偿至25℃。将对应的测量电极按浓度由小到大的顺序放入标准溶液中，重复测量6次，取电压值的平均值为标准溶液的响应值。其中硫离子在进行测量时，需加入占溶液总比例40%的硫化物抗氧剂缓冲溶液，并加入磁力搅拌器混匀。采用最小二乘法制作响应值对标准浓度值换算成mol/L的负对数值的线性方程，并以此标准曲线对仪器进行标定。线性方程直线性的相关系统数应不小于0.99，否则应检查原因，调整后重新制作校准曲线。
使用校准曲线法分析时，样品测定的分析条件应与制作校准曲线时一致，选用浓度在校准曲线范围内的氯离子、硫离子及钾离子标准溶液，记录仪器三种离子浓度示值，均重复测量6次。
按下列公式计算仪器Cl-浓度、S2-浓度、K+浓度示值误差。

式中： 
 ——仪器离子浓度（Cl- /S2- /K+）示值误差，%；
 ——仪器示值平均值，mg/L；
 ——标准溶液浓度值，mg/L。
通常认定两者的相对误差在±10%以内，即认为离子选择电极满足现场测试精度要求
精密度
重复性
在重复性测量条件（相同测量程序、相同操作者、相同测量系统、相同操作条件和相同地点，并在短时间内对同一或相类似的被测对象重复测量的一组测量条件）下进行连续测试，计算测量结果平均值的相对标准偏差，即得到重复性数据。各参数重复性应满足表5要求。
各参数的重复性技术要求
	组分名称
	重复性技术要求

	表观粘度
	3%

	塑性粘度
	3%

	动切力
	3%

	漏斗粘度
	3%

	密度
	3%

	氯离子
	5%

	硫离子
	5%

	钾离子
	5%


仪器保养及维护
硬件设备维护
当设备处于长时间工作状态下，需注意设备运行状态，定期对硬件设备进行维护及检修。
启动设备，检查设备是否有异响；检查是否有螺栓松动；检查阀执行器有无晃动；检查离心泵隔膜阀油液是否充足；检查计量泵抽吸口处是否漏水，且无专业人士指导下，不得触碰计量泵流量设置；定期检查离子选择电极工作状态是否健康；定期检查搅拌罐冲洗排泄是否正常，且无重晶石固定堵塞状况；检查搅拌器密封油及机油是否充足；检查管线状态。
离子选择电极保养
参比电极应常温干燥避光存放；参比电极内置溶液不应含有气泡，以免阻断测量回路或造成测量曲线异常，若有气泡，可竖起参比电极用手指轻弹，使气泡上浮；电极作为基准元器件，直接影响测试结果，有一定的使用寿命，较容易损坏，需经常进行校准及更换。
质量保证和控制
测量结果质量控制方法
测量结果宜依据GB/T 17989.2规定的方法进行质量控制。
计量设备基本要求
所有计量设备，都应经过有效溯源并确认其满足使用要求。
性能核查
每次仪器开机稳定后、进样前应进行性能核查，如出现性能明显变差影响分析结果，应联系厂家进行处理。
维护周期
离子选择电极测量单元的维护周期宜为1个月，流变性和密度的维护周期宜为6个月。
健康安全与环境保护要求
健康安全要求
该测试方法应就可能出现的危险性提出安全建议或提供对应安全技术说明书。现场操作时应严格遵守井场带电设备的操作规程，避免靠近或接触设备的旋转部件，避免带电直接打开设备的防爆柜，避免身体直接接触设备的强电线路，如出现意外伤害情况，应及时就医。
运输要求
钻井液性能在线监测装置在运输搬运过程中，应防止装置掉落，倾倒等，避免损坏内部的元器件。运输过程中应将内部的活动部件进行有效固定。
环境保护要求
钻井液性能在线监测装置在井场运行的过程中，底部应铺设防渗布，且四周设置围堰，防止装置内部由于管路损坏造成钻井液外溢，从而污染周围环境。且进出口管钱应有效紧固密封，防止钻井液渗漏，关键接头处下方应设置接液盘。
危机情况急停流程
待所有测量路程结束后，仪器会自动转为待机状态，此时为停止检测状态。
出现突发情况，例如管道漏水，要停止测量，只需点击上位机的球阀复位按钮，此时所有球阀和仪器复位为初始状态，可临时停止监测。
[bookmark: _Hlk172904789]测试报告
测试报告至少应给出以下内容： 
测试对象的描述，例如样品的名称、编号、状态、采样点、采样日期和时间；
本文件名称及编号、采样方法、分析方法等；
——操作条件；
——测试结果；
——测试日期；
——实验室名称；
——测试人员姓名、审核者姓名和批准者姓名；
实施测试活动的地点和环境条件；
观察到的异常现象。
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