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Nationales Vorwort

Dieses Dokument (EN ISO 10414-1:2008) wurde vom Technischen Komitee CEN/TC 12 ,Materialien,
Ausritstungen und Offshore-Bauwerke fir die Erdol-, petrochemische und Erdgasindustrie® erarbeitet, dessen
Sekretariat von AFNOR (Frankreich) gehalten wird. Es handelt sich dabei um die unveranderte Ubernahme
von I1ISO 10414-1:2008, erarbeitet von ISO/TC 67 ,Materials, equipment and offshore structures for petroleum,
petrochemical and natural gas industries®, Subkomitee SC 3 ,Drilling and completion fluids, and well
cements".

Far Deutschland hat hieran der Arbeitskreis NA 109-00-01-03 AK ,Bohrspilung und Zemente® —
Spiegelausschuss zu ISO/TC 67/SC 3 im Normenausschuss Erddl- und Erdgasgewinnung (NOG)
mitgearbeitet.

Diese Norm enthalt neben den gesetzlichen Einheiten auch die Einheiten ,atm®, ,bbl*, ,cP*, ,°F%, ,ft*, ,gal®, ,in®,
b, b/t o/t .b/gal®, ,Ibf‘, ,psi“ und ,quart, die im Deutschen Normenwerk nicht zugelassen sind. Es
wird jedoch ausdricklich darauf hingewiesen, dass die Anwendung dieser Einheiten im nationalen amtlichen
und geschaftlichen Verkehr aufgrund des Gesetzes Uber Einheiten im Messwesen nicht zulassig ist.

Umrechnung:

Nicht-SI-Einheit SI-Einheit Umrechnung

atm Pa 1 atm =1,01325 - 10° Pa
bbl dm’® 1 bbl = 158,987 dm®
cP mPa - s 1cP=1mPa-s

°F °C °C =[(5/9) - (°F — 32)]
ft m 1ft=0,3048m

gal (gallon) I 1gal=3,7851

in (inch) mm 1inch = 25,4 mm

Ib (pound) kg 11b =0, 453 592 37 kg
Ib/ft? kg/m? 1 Ib/ft* = 4,882 kg/m®
Ib/ft? kg/m® 1 Ib/ft* = 16,03 kg/m®
Ib/gal kg/m® 1 Ib/gal = 119,8 kg/dm®
Ibf N 1 Ibf = 4,448 222 N

psi kPa 1 psi = 6,894 757 kPa
quart I 1 quart =0,946 |
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Diese Europaische Norm wurde vom CEN am 23. Oktober 2008 angenommen.

Die CEN-Mitglieder sind gehalten, die CEN/CENELEC-Geschaftsordnung zu erflllen, in der die Bedingungen festgelegt sind, unter denen
dieser Europaischen Norm ohne jede Anderung der Status einer nationalen Norm zu geben ist. Auf dem letzten Stand befindliche Listen
dieser nationalen Normen mit ihren bibliographischen Angaben sind beim Management-Zentrum des CEN oder bei jedem CEN-Mitglied auf
Anfrage erhaltlich.

Diese Europaische Norm besteht in drei offiziellen Fassungen (Deutsch, Englisch, Franzésisch). Eine Fassung in einer anderen Sprache,
die von einem CEN-Mitglied in eigener Verantwortung durch Ubersetzung in seine Landessprache gemacht und dem Management-Zentrum
mitgeteilt worden ist, hat den gleichen Status wie die offiziellen Fassungen.

CEN-Mitglieder sind die nationalen Normungsinstitute von Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland, E__stland, Finnland, Frankreich,
Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta, den Niederlanden, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal,
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Vorwort

Der Text von ISO 10414-1:2008 wurde vom Technischen Komitee ISO/TC 67 ,Materials, equipment and
offshore structures for petroleum, petrochemical and natural gas industries“ der Internationalen Organisation
fur Normung (ISO) erarbeitet und als EN ISO 10414-1:2008 durch das Technische Komitee CEN/TC 12
sVerfahrenstechnische Anlagen® ibernommen, dessen Sekretariat vom AFNOR gehalten wird.

Diese Europaische Norm muss den Status einer nationalen Norm erhalten, entweder durch Verdéffentlichung
eines identischen Textes oder durch Anerkennung bis Mai 2009, und etwaige entgegenstehende nationale
Normen mussen bis Mai 2009 zuriickgezogen werden.

Es wird auf die Méglichkeit hingewiesen, dass einige Texte dieses Dokuments Patentrechte bertihren kénnen.
CEN [und/oder CENELEC] sind nicht dafur verantwortlich, einige oder alle diesbezlglichen Patentrechte zu
identifizieren.

Entsprechend der CEN/CENELEC-Geschaftsordnung sind die nationalen Normungsinstitute der folgenden
Lander gehalten, diese Europdische Norm zu Ubernehmen: Belgien, Bulgarien, Danemark, Deutschland,
Estland, Finnland, Frankreich, Griechenland, Irland, Island, Italien, Lettland, Litauen, Luxemburg, Malta,
Niederlande, Norwegen, Osterreich, Polen, Portugal, Rumanien, Schweden, Schweiz, Slowakei, Slowenien,
Spanien, Tschechische Republik, Ungarn, Vereinigtes Konigreich und Zypern.

Anerkennungsnotiz

Der Text von 1SO 10414-1:2008 wurde vom CEN als EN ISO 10414-1:2008 ohne irgendeine Abanderung
genehmigt.
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Einleitung

Dieser Teil der ISO 10414 basiert auf der 3. Ausgabe der APIRP 13B-1 vom Dezember 2003 [2] und
ISO 10414 (alle Teile) [6].

Die Anhange A bis H und K dieses Teil von ISO 10414 dienen nur zur Information. Die Anhange | und J sind
normativ.

In diesem Teil von I1SO 10414 werden, wenn durchflhrbar, die im amerikanischen Sprachraum ublichen
Einheiten (USC-Einheiten) zur Information in Klammern angegeben.
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GEFAHR — Wie bei allen Laboratoriumsarbeiten, bei denen die Anwendung potenziell gefahrlicher
Chemikalien unbedingt erforderlich ist, wird erwartet, dass der Anwender entsprechende Kenntnisse hat
und fiir Anwendung und Entsorgung dieser Chemikalien in geeigneter Weise geschult wurde. Der
Anwender ist verantwortlich fiir die Erfiillung aller zutreffenden o6rtlichen, regionalen und nationalen
Anforderungen an das Personal und fiir die Einhaltung der ortlichen Gesundheits-, Sicherheits- und
UmweltschutzmafRnahmen.

1 Anwendungsbereich

Dieser Teil von ISO 10414 legt Standardverfahren zur Bestimmung der folgenden Kennwerte fir
Bohrspulungen auf Wasserbasis fest:

a) Dichte der Bohrspulung (Spllungsgewicht);

b) Viskositat und Gelstarke;

c) Filtration;

d) Wasser-, Ol- und Feststoffgehalt;

e) Sandgehalt;

f)  Methylenblaukapazitat;

g) pH-Wert;

h) Alkalitat und Kalkgehalt;

i) Chloridgehalt;

i) Gesamtharte, angegeben als die durch Calcium bedingte Harte.

In den Anhangen A bis einschliellich K werden weitere anwendbare Prifverfahren festgelegt:
— chemische Analyse von Calcium, Magnesium, Calciumsulfat, Sulfid, Carbonat und Kalium;
— Bestimmung der Scherfestigkeit;

— Bestimmung des spezifischen Widerstands;

— Ablassen von Luft;

— Uberwachung der Korrosion des Bohrgestanges;

— Probenahme, Inspektion und Zurtckweisung;

— Probenahme auf der Bohranlage;

— Kalibrierung und Verifizierung von Glasgeraten, Thermometern, Viskosimetern, Bechern des
Retorten-Bausatzes und Waagen fur die Bohrspulung;

— Prufung der Permeabilitatsblockierung bei hoher Temperatur und hohem Druck unter Anwendung von
zwei Arten von Prifapparaturen;

— Beispiel fur ein Formular fiir die Feldprifung von Bohrspulung auf Wasserbasis.
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2 Begriffe
Fir die Anwendung dieses Dokuments gelten die folgenden Begriffe.

21

Analysenreinheit nach ACS

Chemikalien, die den von der American Chemical Society (ACS) festgelegten Reinheitsstandards
entsprechen

2.2

Darcy

Permeabilitdt (Durchlassigkeit) eines porésen Mediums, wobei ein Darcy der Strdmung einer einphasigen
Flissigkeit mit einer Viskositat von 1 cP entspricht, die alle Hohlrdume des porésen Mediums vollstandig fullt
und unter viskosen Strémungsbedingungen mit einer Strémungsrate von 1 ml-s~1.cm=2 Querschnittsflache
und unter einem Druck oder einem entsprechenden hydraulischen Gradienten von 1 atm-cm=! durch das
Medium stromt

ANMERKUNG  1cP =1 mPas.

2.3
vierteln, vierteilen
Mischen und Teilen in vier Proben, um die Homogenitat der Proben sicherzustellen

24
Filtrationsverlust
Flissigkeitsvolumen, das durch das Filtriermittel durchgeht, bevor sich ein Filterkuchen gebildet hat

2.5
Probenahme mit Rohrsonde

Verfahren der Entnahme von pulverformigen Proben aus einem Sack oder Silo mittels eines Ausstech-
zylinders, der in die Probe hineingestol3en, verschlossen und herausgezogen wird

3 Symbole und Abkiirzungen

3.1 Symbole

ANMERKUNG Der Index ,A” fur ein Symbol bezeichnet metrische Einheiten. Der Index ,B* fir ein Symbol steht fir
die Einheiten, die im amerikanischen Sprachraum (USC) gebrauchlich sind.

Ap Flache, in Quadratzentimeter

Ag Flache, in Quadratzoll

Ch A Konzentration des Beschwerungsmaterials, in Kilogramm je Kubikmeter

oY) Konzentration des Beschwerungsmaterials, in Pound je Barrel

CCaA Konzentration der Calciumionen, in Milligramm je Liter

CCaB Konzentration der Calciumionen, in Masseteilen je 1 Million (USC)

CCa+Mg,A E?nzentration der Calcium- und Magnesiumionen (Gesamtharte), in Milligramm je

iter

CCa+Mg,B Konzentration der Calcium- und Magnesiumionen (Gesamtharte), in Masseteilen je
1 Million (USC)

€CaS04.A Konzentration des Calciumsulfats, in Milligramm je Liter

€Cas04,B Konzentration des Calciumsulfats, in Masseteilen je 1 Million (USC)
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€C02+C0O3+HCO3,A
€C02+C0O3+HCO3,B
cclLA

cc1,B

Cex-CaS04,A

Cex-CaS04,B

CfKCILA
¢fKCl,B
KA
°K,B
CKCI,A
¢Kcl,B
Clg,A
Cg,B
CKalk,A
CKalk,B
CNaCl,A
¢NaCl,B
¢S.A
¢sB
€SsS,A
¢ss,B
CMBT

Cth

Miot

8

Konzentration der gesamten |6slichen Carbonate, in Milligramm je Liter
Konzentration der gesamten I6slichen Carbonate, in Masseteilen je 1 Million (USC)
Konzentration der Chloridionen, in Milligramm je Liter

Konzentration der Chloridionen, in Masseteilen je 1 Million (USC)

Konzentration des Uberschissigen, ungelésten Calciumsulfats, in Milligramm je Liter

Konzentration des Uberschissigen, ungelosten Calciumsulfats, in Masseteilen je
1 Million (USC)

Konzentration des Kaliumchlorids im Filtrat, in Milligramm je Liter
Konzentration des Kaliumchlorids im Filtrat, in Masseteilen je 1 Million (USC)
Konzentration der Kaliumionen, in Milligramm je Liter

Konzentration der Kaliumionen, in Masseteilen je 1 Million (USC)
Konzentration des Kaliumchlorids, in Milligramm je Liter

Konzentration des Kaliumchlorids, in Masseteilen je 1 Million (USC)
Konzentration der Leicht-Feststoffe, in Kilogramm je Kubikmeter
Konzentration der Leicht-Feststoffe, in Pound je Barrel

Kalkgehalt der Bohrspulung, in Kilogramm je Kubikmeter

Kalkgehalt der Bohrspulung, in Pound je Barrel

Konzentration des Natriumchlorids, in Milligramm je Liter

Konzentration des Natriumchlorids, in Masseteilen je 1 Million (USC)
Konzentration der Sulfidionen, in Milligramm je Liter

Konzentration der Sulfidionen, in Masseteilen je 1 Million (USC)
Konzentration der suspendierten Feststoffe, in Kilogramm je Kubikmeter
Konzentration der suspendierten Feststoffe, in Pound je Barrel
Methylenblaukapazitat

Thermometerkorrektur, die zu der am Arbeitsthermometer abgelesenen Temperatur
zu addieren ist

Auflendurchmesser

Bentonitaquivalent, in Kilogramm je Kubikmeter
Bentonitaquivalent, in Pound je Barrel

Rohrfaktor, entweder aus Tabelle A.1 oder aus Tabelle A.2, fur Sulfid oder Carbonat
(Volumen-)Anteil des Wassers

Korrekturfaktor

Zellenkonstante, in Quadratmeter je Meter
Eingetauchte Lange des Scherrohrs, in Zentimeter
Eingetauchte Lange des Scherrohrs, in Zoll
Eingefarbte Lange des Drager-Réhrchens

Masse der getrockneten Probe, in Gramm

Masse des Methylenblaus, in Gramm

Masse des Scherrohrs, in Gramm

Gesamte Schermasse (Summe der Plattform und der Gewichte), in Gramm
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myy Masse des Wassers, in Gramm

Am Masseverlust, in Milligramm

M; Methylorange-Alkalitat des Filtrats

Py Phenolphthalein-Alkalitat der Bohrflissigkeit

P Phenolphthalein-Alkalitat des Filtrats

qa Abtragsrate (Korrosionsgeschwindigkeit), in Kilogramm je Quadratmeter und je Jahr

qg Abtragsrate (Korrosionsgeschwindigkeit), in Pounds je Quadratful® und je Jahr

Tgf Spezifischer Widerstand der Bohrspuilung, in Ohmmeter

7§ Spezifischer Widerstand des Filtrats, in Ohmmeter

Raoas/sTPB Verhaltnis der QAS-Konzentration zur STPB-Konzentration

R, Ohmmeter-Ablesung, in Ohm

R4 Mittlere Ablesung am Standard-Thermometer

Ry Mittlere Ablesung am Arbeitsthermometer

Ry cor Korrigierte Ablesung am Arbeitsthermometer

R300 Ablesung der Viskosimeteranzeige bei 300 min~"

Rg0o Ablesung der Viskosimeteranzeige bei 600 min~"

t Beanspruchungsdauer, in Stunden

75 Anfangsablesung nach 7,5 min

t39 Endablesung nach 30 min

Vas Volumen der Bohrspulungsprobe, in Milliliter

Vepta Volumen der EDTA-L6sung, in Milliliter

VEDTA.df EDTA-Volumen der gesamten Bohrspulung

VeDTAS EDTA-Volumen des Bohrspulungsfiltrats

Vi Volumen des Filtrats, in Milliliter

Viob Volumen der Methylenblaulésung, in Milliliter

Vs Volumen des Ols, in Milliliter

Vept PPT-Volumen, in Milliliter

5% Volumen des Retorten-Behalters, in Milliliter

Vs Volumen der Probe, in Milliliter

Ven Volumen der Silbernitratiosung, in Milliliter

Yw Volumen des Wassers, in Milliliter

V4 Filtrationsverlust , in Milliliter

Vis Filtratvolumen nach 7,5 min, in Milliliter

V3o Filtratvolumen nach 30 min, in Milliliter

Vst Statische Filtrationsrate (Stromungsgeschwindigkeit), Milliliter je Wurzel aus den
Minuten, in Milliliter je Minute

Yp A FlieBgrenze, in Pascal

Ypg Fliekgrenze, in Pound je 100 Quadratful®

A Scherfestigkeit, in Pascal
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7B
Iprg A

IpbreB

>

Ag
Po
?s
Pss
P

Scherfestigkeit, in pound je 100 square feet (Pound je 100 Quadratful)
Gradient der Bohrspllung, in Kilopascal je Meter
Gradient der Bohrspilung, in Pound je Quadratzoll und je Ful®

Scheinbare Viskositat, in Millipascalsekunden

Plastische Viskositat, in Millipascalsekunden

Plastische Viskositat, in Pound je 100 Quadratful®
Temperatur

Dichte, in Gramm je 1 Milliliter, wenn mit destilliertem Wasser verglichen wird
Dichte, in Kilogramm je Kubikmeter

Dichte, in Pound je Gallone

Dichte, in Pound je Kubikful®

Dichte des Beschwerungsmaterials, in Gramm je Milliliter
Dichte der Bohrspulung, in Gramm je Milliliter

Dichte des Filtrats, in Gramm je Milliliter

Dichte der Leicht-Festkorper, in Gramm je Milliliter (falls unbekannt, ist ein Wert von
2,6 anzuwenden)

Dichte des Ols, in Gramm je Milliliter (falls unbekannt, ist ein Wert von 0,8
anzuwenden)

Dichte des Wassers bei Priftemperatur, in Gramm je Milliliter
Volumenanteil des Beschwerungsmaterials, in Prozent
Volumenanteil der Leicht-Feststoffe, in Prozent
Volumenanteil des Ols, in Prozent

Volumenanteil der Feststoffe in der Retorte, in Prozent
Volumenanteil der suspendierten Feststoffe, in Prozent

Volumenanteil des Wassers, in Prozent

3.2 Abkiirzungen

AA
ACS
API
ASTM
BE
CAS
DFG
DS
EDTA
HTHP
LGS

10

Atomabsorptionsspektroskopie
American Chemical Society
American Petroleum Institute
American Society for Testing and Materials
Bentonitaquivalent

Chemical Abstracts Service
Bohrspulungsgradient
Bohr-Feststoffe
Ethylendiamintetraessigsaure
hohe Temperatur, hoher Druck
Leicht-Feststoffe
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MBT Methylenblautest/Methylenblaukapazitat

meq Millidquivalente

OCMA Oil Companies Materials Association (urspriinglich Gesellschaft im mittleren Osten)
PPA Permeabilitatsblockiergerat

PPT Permeabilitatsblockiertest

PTFE Polytetrafluorethylen

PV Plastische Viskositat, fiir die auf dem Olfeld (ibliche Terminologie

QAS Quaternares Ammoniumsalz

TC IN (d. h. justiert auf Einguss)

TD EX (d. h. justiert auf Ablauf)

usc Im amerikanischen Sprachraum Ubliche Einheiten, tblich bei Prifungen auf US-Basis

4 Dichte der Bohrspulung (Spulungsgewicht)

4.1 Prinzip

Nach diesem Verfahren wird die Masse eines bestimmten Volumens der Bohrflissigkeit (das der Dichte
aquivalent ist) bestimmt. Die Dichte der Bohrspllung wird in Gramm je Kubikzentimeter oder Kilogramm je
Kubikmeter (Pound je Gallone oder Pound je Kubikful) angegeben.

4.2 Priufeinrichtungen
4.21 Gerit zur Messung der Dichte auf 0,01 g/ml oder 10 kg/m3 (0,1 Ig/gal oder 0,4 Ig/ft3)

Das zur Bestimmung der Dichte der Bohrspllung angewendete Gerat ist im Allgemeinen eine Spulungs-
waage. Sie ist so gebaut, dass an einem Ende des Wagebalkens ein Behalter zur Aufnahme der Probe
angebracht ist, wahrend am anderen Ende des Balkens ein konstantes Gegengewicht vorhanden ist, das als
Laufgewichtsstick (Reiter) entlang einer Skala auf dem Hebelarm verschoben wird, bis sich der Wagebalken
im Gleichgewicht befindet. Am Wagebalken ist eine Libelle angebracht, die den exakten Gewichtsausgleich
erleichtert. Wenn erforderlich, darf der Messbereich der Waage erweitert werden.

Eine Kalibrierung der Spllungswaage mit StulRwasser sollte haufig vorgenommen werden. Bei 21 °C (70 °F)
sollte fiir StiRwasser ein Wert von 1,00 g/ml oder 1 000 kg/m3 (8,33 Ib/gal oder 62,3 Ib/ft3) abgelesen werden.
Wird dieser Wert nicht erreicht, ist je nach Anforderung die Stellschraube zu verstellen oder die Menge des
Bleischrots in der Vertiefung am Ende des skalierten Hebelarms zu verandern.

4.2.2 Thermometer, Messbereich 0 °C bis 105 °C (32 °F bis 220 °F).

4.3 Verfahren

4.3.1 Die Spllungswaage sollte auf einer ebenen, nivellierten Flache aufgestellt werden.

4.3.2 Die Temperatur der Bohrspulung wird gemessen und aufgezeichnet.

4.3.3 Die zu untersuchenden Bohrspilung wird in den sauberen, trockenen Behalter gefillt; auf den
gefillten Behalter wird eine Abdeckkappe aufgesetzt und so lange gedreht, bis der Behalter fest verschlossen
ist. Es ist sicherzustellen, dass durch die in der Kappe vorhandene Offnung eine kleine Menge Bohrsptilung

austritt, um eingeschlossene Luft oder eingeschlossenes Gas freizusetzen (Informationen zum Austreiben von
Luft oder Gas, siehe Anhang D).
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4.3.4 Wenn die Kappe auf dem Bohrspilungsbehélter fest angebracht (und die Offnung in der Kappe
abgedeckt) ist, wird die Aulienseite des Behalters gewaschen oder sauber gewischt und abgetrocknet.

4.3.5 Der Wagebalken wird an einer definierten Stelle auf einer Schneide gelagert, dann wird das Lauf-
gewichtsstick entlang der Skala verschoben, bis sich der Wagebalken im Gleichgewicht befindet. Gleich-
gewicht ist dann erreicht, wenn sich die Libellenblase genau unter der Mittellinie befindet.

4.3.6 Die Dichte der Bohrspulung wird an einer der vier kalibrierten Skalen Uber dem Pfeil des
Laufgewichtsstlicks abgelesen. Die Ablesung kann direkt in Gramm je Milliliter (g/ml), Pound je Gallone

(Ib/gal) und Pound je KubikfuR (Ib/ft3) oder als Gradient der Bohrfliissigkeit in Pound je Quadratzoll (psi)
bezogen auf 1 000 Ful} (psi/1 000 ft) erfolgen.

4.4 Berechnung

4.41 Die Dichte der Bohrspiilung wird auf 0,01 g/ml oder 10 kg/m3 (0,1 Ib/gal oder 0,5 Ib/ft3) angegeben.

4.4.2 Zur Umrechnung der in Gramm je Kubikzentimeter angegebenen Dichte p in andere Einheiten
werden die Gleichungen (1) bis (3) angewendet:

pa=1000x p (1)
dabei ist p, die in Kilogramm je Kubikmeter angegebene Dichte.

PR1=833xp 2)
dabei ist pg¢ die in Pound je Gallone angegebene Dichte.

P2 =623 % p 3)
dabei ist pg, die in Pound je Kubikfull angegebene Dichte.

In Tabelle 2 werden Umrechungsfaktoren in andere Dichteeinheiten angegeben.

Die Gleichungen (4) bis (7) werden zur Umrechnung der Dichte auf den in Kilopascal je Meter (Pounds je
Quadratzoll und je FuR) angegebenen Bohrspllungsgradienten, /rg angewendet:=

Tprga =981 x g/ml (4)
Tbrga = 0,022 6 x psifft (5)
Tbra,s = 0,052 0 x Ib/gal (6)
Tbrgp = 0,006 94 x Ib/ft3 (7)

Dabei ist

Iprg,a der Gradient der Bohrspulung, angegeben in Kilopascal je Meter;
Iprgg der Gradient der Bohrspulung, angegeben in Pounds je Quadratzoll je FuB.

Tabelle 1 enthalt eine Liste fir Dichteumrechnungen.
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Tabelle 1 — Dichteumrechnung

Gramm je Kubikzentimeter? | Kilogramm je Kubikmeter |Pound je US-Gallone| Pound je Kubikful
g/ml kg/m3 (Ib/US gal) (Ib/ft3)
0,70 700 5,8 43,6
0,80 800 6,7 49,8
0,90 900 7,5 56,1
1,00 1 000 8,345 62,3
1,10 1100 9,2 68,5
1,20 1200 10,0 747
1,30 1 300 10,9 81,0
1,40 1400 11,7 87,2
1,50 1 500 12,5 93,5
1,60 1 600 13,4 99,7
1,70 1700 14,2 105,9
1,80 1 800 15,0 112,1
1,90 1900 15,9 118,4
2,00 1 000 16,7 124.,6
2,10 1100 17,5 130,8
2,20 1200 18,4 137,1
2,30 1300 19,2 143,3
2,40 1400 20,0 149,5
2,50 1 500 20,9 155,8
2,60 1 600 21,7 162,0
2,70 1700 22,5 168,2
2,80 1 800 234 174,4
2,90 1900 24,2 180,7
a  Derselbe Wert wie fir die relative Dichte.
b Genauer Umrechnungsfaktor.

Tabelle 2 — Umrechnung der Dichteeinheiten

Gemessen Faktor, um zu erhalten
in g/mi kg/m?3 Ib/gal Ib/ft3
g/ml 1 1000 8,33 62,3
kg/m3 0,001 1 0,008 3 16,026
Ib/gal 0,120 120 1 7,49
Ib/ft3 0,016 0 16,03 0,133 5 1
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5 Alternative Verfahren zur Bestimmung der Dichte der Bohrspiilung

5.1 Prinzip

Die Dichte einer Bohrspllung, die eingeschlossene Luft oder eingeschlossenes Gas enthalt, kann durch
Anwendung einer Driickwaage exakter bestimmt werden. Die Driickwaage arbeitet ahnlich wie eine her-
kémmliche Spulungswaage, kann jedoch die Bohrspllungsprobe in einem Behalter mit einem bestimmten
Fassungsvermogen unter Druck aufnehmen.

Der Zweck der Einbringung der Probe unter Druck besteht darin, den Einfluss von eingeschlossener Luft und
eingeschlossenem Gas auf die Dichtemessung der Bohrspllung zu verringern. Wenn der Proben-Behalter
unter Druck gesetzt wird, verringert sich das Volumen der eingeschlossenen Luft und des eingeschlossenen
Gases auf vernachlassigbare Werte, so dass eine Dichte gemessen werden kann, die weitgehend mit der
unter Tage ermittelten Dichte Ubereinstimmt.

5.2 Priifeinrichtungen
5.2.1 Gerat zur Messung der Dichte auf 0,01 g/ml oder 10 kg/m3 (0,1 Ib/gal oder 0,5 Ib/ft3)

Im Allgemeinen wird eine Driickwaage zur Dichtebestimmung druckbeaufschlagter Bohrspiilung angewendet.
Sie ist so gebaut, dass der mit einer Schraubkappe versehene Behalter zur Aufnahme der Bohrspllung an
einem Ende des Wagebalkens angebracht wird, wahrend am anderen Ende des Balkens ein konstantes
Gegengewicht vorhanden ist, das als Laufgewichtsstliick (Reiter) entlang einer Skala auf dem Hebelarm
verschoben wird, bis sich der Wagebalken im Gleichgewicht befindet. Am Wagebalken ist eine Libelle
angebracht, die den exakten Gewichtsausgleich erleichtert.

Eine Kalibrierung der Drickwaage mit SulRwasser ist haufig vorzunehmen. Bei 21 °C (70 °F) sollte fur SuR-
wasser ein Wert von 1,00 g/ml oder 1 000 kg/m3 (8,33 Ib/gal oder 62,3 Ib/ft3) abgelesen werden. Wird dieser
Wert nicht erreicht, ist je nach Anforderung die Stellschraube zu verstellen oder die Menge des Bleischrots in
der Vertiefung am Ende des skalierten Hebelarms zu verandern.

5.2.2 Thermometer, Messbereich 0 °C bis 105 °C (32 °F bis 220 °F).

5.3 Verfahren
5.3.1 Die Temperatur der Bohrspulung wird gemessen und aufgezeichnet.

5.3.2 Proben-Behalter wird bis zu einer Héhe knapp unter der Oberkante des Behélters [etwa 6,5 mm
(0,25 in)] gefilllt.

5.3.3 Auf den Behalter wird die Abdeckkappe so aufgesetzt, dass sich das Rickschlagventil in seiner
niedergedriickten Stellung (Offenstellung) befindet. Der Deckel wird nach unten in die Behalteréffnung hinein-
gedriickt, bis der AuRenrand des Deckels die Behalteroberkante beriihrt. Uberschiissige Bohrspllung wird am
Ruckschlagventil herausgepresst. Sobald die Kappe auf den Behalter aufgebracht wurde, wird das Ruick-
schlagventil geschlossen, Behalter und Gewinde werden mit Wasser gesplt, und die mit Gewinde versehene
Abdeckkappe wird aufgeschraubt.

5.3.4 Die Druckpumpe arbeitet nach dem Prinzip einer Spritze. Sie wird geflllt, indem der Pumpenkopf in
die Bohrspulung eingetaucht wird, wenn sich die Kolbenstange in der vollstandig eingeschobenen Stellung
befindet. Die Kolbenstange wird nun nach oben bewegt, so dass sich der Pumpenzylinder mit Bohrspulung
fullt. Dieses Volumen sollte durch den Pumpvorgang herausgepresst werden, und dann sollte eine frische
Bohrspulungsprobe eingefiillt werden um sicherzustellen, dass dieses Pumpenvolumen nicht durch Flissig-
keit von der letzten Reinigung der Pumpe verdinnt wird.

5.3.5 Der Pumpenkopf wird auf die O-Ringflache am Riickschlagventil der Abdeckkappe aufgesetzt. Der
Proben-Behalter wird unter Druck gesetzt, indem eine nach unten gerichtete Kraft auf das Gehause des
Pumpenzylinders ausgelbt wird, um das Rickschlagventil in seiner niedergedrickten Stellung (Offenstellung)
zu halten, und gleichzeitig wird die Kolbenstange einwarts geschoben. Auf die Kolbenstange sollte eine Kraft
von mindestens etwa 225 N (50 Ibf) ausgetibt werden.
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5.3.6 Das Rickschlagventil in der Abdeckkappe wird durch Druck betatigt, d. h. wenn im Behalter Druck
erzeugt ist, wird das Ventil nach oben in die SchlieRstellung gedriickt. Zum SchlieBen des Ventils wird
zunachst das Zylindergehause der Druckpumpe allmahlich nach oben bewegt, wahrend weiterhin Druck auf
die Kolbenstange ausgelbt wird. Wenn sich das Ventil geschlossen hat, wird vor dem Abtrennen der Pumpe
kein weiterer Druck auf die Kolbenstange ausgetibt.

5.3.7 Die druckbeaufschlagte Bohrspulungsprobe kann nun gewogen werden. Die AufRenflache des
Proben-Behalters sollte abgespllt und danach abgetrocknet werden. Dann wird der Wagebalken an einer
definierten Stelle auf einer Schneide gelagert. Das Laufgewichtsstlick wird nach rechts oder links verschoben,
bis sich der Wagebalken im Gleichgewicht befindet. Gleichgewicht ist dann erreicht, wenn die Libellenblase
genau mittig zwischen den beiden schwarzen Markierungen angeordnet ist. Die Dichte wird an einer der vier
kalibrierten Skalen Uber dem Pfeil des Laufgewichtsstiicks abgelesen. Die Ablesung kann direkt in Gramm je
Milliliter (g/ml), Pound je Gallone (Ib/gal) und Pound je KubikfuRR (Ib/ft3) oder als Gradient der Bohrspiilung in
Pound je Quadratzoll (psi) bezogen auf 1 000 Fuld (psi/1 000 ft) erfolgen.

5.3.8 Der Druck im Behalter wird abgebaut, indem die Pumpe wieder eingertckt und das Gehause des
Pumpenzylinders nach unten gedrlckt wird.

5.3.9 Der Proben-Behalter wird gereinigt und grindlich mit Wasser gespult. Damit das Ventil in

Bohrspllung auf Wasserbasis optimal arbeitet, sollte haufig eine Schmierung mit wasserabweisendem
Schmierfett durchgefiihrt werden.

5.4 Berechnung

Die Dichte der Bohrspiilung wird auf 0,01 g/ml oder 10 kg/m3 (0,1 Ib/gal oder 0,5 Ib/ft3). angegeben.

Fir Umrechnungen sind die in 4.4.2 angegebenen Gleichungen anzuwenden.

6 Viskositat und Gelstarke

6.1 Prinzip

Zur Bestimmung von Viskositat und Gelstarke werden Messungen durchgeflhrt, die sich auf die FlieRReigen-
schaften (Rheologie) der Bohrspllungen beziehen. Fur die Messung der Viskositat und/oder Gelstarke von
Bohrspulungen werden folgende Gerate angewendet:

a) Marsh-Trichter: ein einfaches Gerat zur Anzeige der Viskositat bei Routinemessungen;

b) Viskosimeter mit Direktanzeige: ein mechanisches Gerat zur Messung der Viskositat bei veranderlichen
Scherraten.

ANMERKUNG  Angaben zur Rheologie der Bohrspilungen kdnnen im Literaturhinweis [3] gefunden werden.
6.2 Bestimmung der Viskositidt mit dem Marsh-Trichter

6.2.1 Prifeinrichtungen

6.2.1.1 Marsh-Trichter, kalibriert auf einen Ausfluss (,EX*) von 946 ml (1 Quart) SulRwasser bei einer
Temperatur von (21 +3)°C [(70+£5) °F] in (26 £5)s unter Anwendung eines mit einer Maleinteilung
versehenen Auffangbehalters.

6.2.1.1.1  Trichterkonus, mit einer Ldnge von 305 mm (12,0 in), einem Durchmesser von 152 mm (6,0 in)

und mit einem Fassungsvermégen bis zum Boden des in die Offnung eingehangten Siebes von 1 500 ml
(1,6 Quarts).
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6.2.1.1.2  Auslaufrohr, mit einer Lange von 50,8 mm (2,0 in) und einem Innendurchmesser von 4,7 mm
(0,188 in = 3/16 in).

6.2.1.1.3  Sieb, mit 1,6-mm-Offnungen (0,063-in- = 1/16-in-Offnungen) (Siebweite 12), das in der Trichter-
offnung 19,0 mm (0,75 in = % in) unter der Oberkante des Trichters angeordnet ist.

6.2.1.2 Messbecher, Fassungsvermogen mindestens 946 ml (1 Quart).
6.2.1.3 Stoppubhr.

6.2.1.4 Thermometer, Messbereich 0 °C bis 105 °C (32 °F bis 220 °F).

6.2.2 Durchfiihrung

6.2.2.1 Die Trichterdffnung wird mit einem Finger verschlossen, und durch das Sieb wird frisch enthommene
Bohrspulung in den sauberen, aufrecht angeordneten Trichter gefiillt. Es ist so viel Bohrspulung einzufillen,
dass die Flussigkeit den Boden des Siebs erreicht.

6.2.2.2 Die Trichter6ffnung wird freigegeben und die Stoppuhr eingeschaltet. Die Trichterauslaufzeit, d. h.
die Zeit, die bendtigt wird, bis die Bohrspllung die 946-ml-Marke (1-Quart-Marke) des Messbechers erreicht
hat, wird gemessen.

6.2.2.3 Die Temperatur der Bohrspullung wird in Grad Celsius (Grad Fahrenheit) gemessen.

6.2.2.4 Die Zeit (6.2.2.2) wird auf die nachste Sekunde angegeben, sie gibt die mit dem Marsh-Trichter
bestimmte Viskositat an. Die Temperatur (6.2.2.3) der Bohrspiilung wird auf das nachste Grad Celsius (Grad
Fahrenheit) angegeben.

6.3 Bestimmung von Viskositat und/oder Gelstirke mit einem Viskosimeter mit
Direktanzeige

6.3.1 Priifeinrichtungen
6.3.1.1 Direkt anzeigendes Viskosimeter

Diese Art Viskosimeter ist ein Gerat mit einem umlaufenden Teil, das durch einen Elektromotor oder eine
Handkurbel angetrieben wird. Die Bohrspllung befindet sich im Ringraum zwischen zwei konzentrischen
Zylindern. Der auflere Zylinder oder Rotationszylinder (Laufer) wird mit einer konstanten Umdrehungszahl
angetrieben. Durch die Drehung des Rotationszylinders wird in der Bohrsplilung an der Wand des inneren,
mitbewegten Zylinders (des Innenkdrpers) oder des Viskosimeter-Druckelements ein Drehmoment erzeugt.
Die Bewegung des Innenkoérpers wird durch eine Torsionsfeder beschrankt, und eine mit dem Innenkdrper
verbundene Messuhr zeigt die Bewegung des Innenkdrpers an. Die Geratekonstanten wurden so eingestellt,
dass die plastische Viskositat und die FlieRgrenze bei Drehzahlen des Rotationszylinders von 300 min—' und
600 min~1 ermittelt werden.

Ein direkt anzeigendes Viskosimeter muss die folgenden Spezifikationen erfillen:
a) AuRerer, umlaufender Zylinder:
— Innendurchmesser 36,83 mm (1,450 in);
— Gesamtlange 87,0 mm (3,425 in);
— Markierungslinie 58,4 mm (2,30 in) Uber dem Boden des Rotationszylinders, mit zwei Reihen
von Léchern, die eine Groflke von 3,18 mm (0,125 in) haben und in Abstanden

von 120° (2,09 Radiant) am Rotationszylinder direkt unterhalb der Markierungs-
linie angeordnet sind;
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b) Innerer, mitbewegter Zylinder (Druckelement), geschlossen, mit ebener Grundflache und kegeliger
Oberseite:

— Durchmesser 34,49 mm (1,358 in);
— Léange des Zylinders 38,0 mm (1,496 in);
c) Torsionsfederkonstante:
— 386 dyn-cm/Grad Durchbiegung;
d) Drehzahl des duRReren Zylinders:
— hohe Drehzahl 600 min—1;
— niedrige Drehzahl 300 min—".
ANMERKUNG  Viskosimeter von anderen Herstellern bieten andere Drehzahlen.
6.3.1.2 Stoppubhr.
6.3.1.3 Thermometer, Messbereich 0 °C bis 105 °C (32 °F bis 220 °F).

6.3.1.4 Geeigneter Behalter, z. B. der mit dem Viskosimeter gelieferte Messzylinder.

6.3.2 Verfahren

6.3.2.1 Die Probe wird in einen Behalter gebracht, und der auRere, umlaufende Zylinder wird exakt bis zur
Markierungslinie eingetaucht. Feldmessungen sollten mdglichst ohne gréfliere Verzdégerung (nach Moglichkeit
innerhalb von 5 min) und bei einer Temperatur durchgeflhrt werden, die mdglichst wenig, maximal jedoch
6 °C (10 °F) von der Temperatur der Bohrspilung an der Entnahmestelle der Probe abweicht. Die
Entnahmestelle der Probe sollte im Prifbericht angegeben werden.

GEFAHR — Die héchste empfohlene Betriebstemperatur betragt 90 °C (200 °F). Falls Flussigkeiten
oberhalb dieser Temperatur zu priifen sind, sollte ein innerer Zylinder (Druckelement) aus massivem
Metall oder ein hohler Innenzylinder aus Metall mit vollstandig trockener Innenflaiche angewendet
werden. Fliissigkeit, die in einem hohlen Innenzylinder eingeschlossen ist, kann beim Eintauchen in
Bohrspiilung mit hoher Temperatur verdampfen und eine Explosion des Innenzylinders veranlassen.

6.3.2.2 Die Temperatur der Probe wird aufgezeichnet.

6.3.2.3 Bei einer Drehzahl des auferen Zylinders von 600 min—1 ist abzuwarten, bis ein konstanter Wert
angezeigt wird (die dazu erforderliche Zeit ist von den Kennwerten der Bohrspllung abhangig). Der fiir eine
Drehzahl von 600 min—! angezeigte Wert wird aufgezeichnet.

6.3.2.4 Die Drehzahl wird auf 300 min—! verringert, und dann ist abzuwarten, bis ein konstanter Wert
angezeigt wird. Der fiir eine Drehzahl von 300 min—' angezeigte Wert wird aufgezeichnet.

6.3.2.5 Die Bohrspiilungsprobe ist bei 600 min~" {iber eine Dauer von 10 s zu rilhren. Dann wird der &duRere
Zylinder angehalten.

6.3.2.6 Die Bohrspulungsprobe wird 10 s ohne Ruhrung stehengelassen. Das Handrad wird langsam und
stetig so gedreht, dass eine positive Anzeige erhalten wird. Die grofte Anzeige entspricht der
Anfangs-Gelstérke. Fir Gerate mit einer Drehzahl von 3 min—1 entspricht die nach dem Starten der Rotation
mit 3 Umdrehungen je Minute erreichte maximale Ablesung der Anfangs-Gelstarke. Die Anfangs-Gelstarke

(10-Sekunden-Gelstérke) wird in Pound je 100 ft2 aufgezeichnet.

ANMERKUNG  Fiir die Umrechnung der Skalenanzeige in Pascal gilt: 1 Pa = 0,511 Ib/100 ft2.
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6.3.2.7 Die Bohrspiilungsprobe wird bei 600 min—' erneut (ber eine Dauer von 10 s geriihrt, der dulRere,
umlaufende Zylinder wird angehalten, und die Bohrspllungsprobe wird 10 s ohne Ruhrung stehengelassen.
Die in 6.3.2.6 beschriebenen Messungen sind zu wiederholen, und der grote abgelesene Wert ist als
10-Minuten-Gelstarke in Pound je 100 ft2 anzugeben.

ANMERKUNG  Fiir die Umrechnung der Skalenanzeige in Pascal gilt: 1 Pa = 0,511 1b/100 ft2.

6.3.3 Berechnung

Die in Millipascalsekunden (Centipoise) angegebene plastische Viskositét, 7, ist nach Gleichung (8) zu
berechnen:

1P = Reoo — Rao00 9)
Dabei ist

Rgoo  der bei 600 min—" angezeigte Wert;

Rypo  der bei 300 min~! angezeigte Wert.
ANMERKUNG 1 Die plastische Viskositat wird in der Industrie im Allgemeinen durch die Abklrzung PV bezeichnet.
ANMERKUNG 2 1cP=1mPas.

Die in Pascal angegebene FlieBgrenze, Yp 4 ist nach Gleichung (9) zu berechnen:

Yp A =0,48 x (R3pp —77p) 9)

Bei Berechnung der Werte in Einheiten, die im amerikanischen Sprachraum gebrauchlich sind, wird die
Fliegrenze (in Pound je 100 Quadratfu®) nach der folgenden Gleichung berechnet:

Yo = R3p0 — 7P (10)

ANMERKUNG 3  Die in Pound je 100 Quadratfu® angegebene Flie3grenze wird in der Industrie im Allgemeinen durch
die Abklrzung YP bezeichnet.

Die in Millipascalsekunden (Centipoise) angegebene scheinbare Viskositat, 7, ist nach Gleichung (11) zu
berechnen:

_ R600 (11)

Ma 2

ANMERKUNG 4  Die in Millipascalsekunden angegebene scheinbare Viskositat wird in der Industrie im Allgemeinen
durch die Abklrzung AV bezeichnet.

7 Filtrierung

7.1 Prinzip

Die Messung des Filtrierverhaltens und die Kennwerte bei der Filterkuchenbildung einer Bohrspllung sind fur
Uberpriifung und Behandlung der Bohrspiilung ebenso grundlegend wie die Kennwerte des Filtrats, d. h. der
Ol-, Wasser- oder Emulsionsanteil. Diese Kennwerte werden durch Art und GréRe der Feststoffe in der
Flussigkeit und ihre physikalischen und chemischen Wechselwirkungen beeinflusst, die wiederum von
Temperatur und Druck abhangen. Daher werden Prifungen sowohl bei niedrigem Druck/niedriger Temperatur
als auch bei hohem Druck/hoher Temperatur durchgefihrt, woflir jeweils andere Prifeinrichtungen
und -verfahren notwendig sind.
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7.2 Priifung bei niedrigem Druck/niedriger Temperatur

7.21 Prifeinrichtungen

7.21.1 Filterpresse, die eine zylindrische Zelle zur Aufnahme der Bohrspllung mit einem
Innendurchmesser von 76,2 mm (3 in) und einer HOhe von mindestens 64 mm (2,5 in) enthalt.

Diese Prufzelle wird aus Werkstoffen hergestellt, die gegen stark alkalische Lésungen bestandig sind; sie ist
so ausgestattet, dass ein Druckmedium bequem von oben eingebracht und auch nach oben abgefiihrt werden
kann. Sie muss ferner so ausgestattet sein, dass ein Blatt Filterpapier mit einem Durchmesser von 90 mm
(3,54 in) am Boden der Zelle auf einer geeigneten Auflage angeordnet werden kann. Die Filtrierflache betragt
(45,8 + 0,6) cm2 [(7,1 + 0,1) in?]. Unterhalb der Auflage ist ein Auslaufrohr zum Abfiihren des Filtrats in einen
Messzylinder vorhanden. Zur Abdichtung werden Dichtungen verwendet, und die gesamte Anordnung wird an
einem Stander angebracht. Druck kann mit Hilfe eines ungefahrlichen flissigen Mittels aufgebracht werden.
Die Filterpressen werden mit Druckreglern ausgestattet, sie konnen mit tragbaren Druckflaschen,
Mini-Druckpatronen oder Einrichtungen zur Anwendung von hydraulischem Druck bezogen werden. Um
vergleichbare Ergebnisse zu erhalten, muss das verwendete Filterpapier fur alle Tests einen Durchmesser
von exakt 90 mm (z. B. Whatman Nr 50, S&S Nr 576") oder anderes geeignetes Filterpapier) und die gleiche
Dicke haben.

Die Filterpresse fiir niedrige Temperatur/niedrigen Druck sollte eine Filtrierfliche von (45,24 bis 46,4) cm?2
(7,0 bis 7,2) in? haben, d. h. einen Durchmesser von 75,86 mm bis 76,86 mm (2,987 in bis 3,036 in). Die
wichtigste EinflussgrofRe fiir die Filtrierflache ist die Dichtung der Filterpresse. Es wird empfohlen, fir die
anzuwendenden Dichtungen eine Prifung mit einer konischen Lehre (Schablone) durchzufiihren, auf der
sowohl der grofite Durchmesser von 76,86 mm (3,025 in) als auch der kleinste Durchmesser von 75,86 mm
(2,987 in) gekennzeichnet sind. Die Dichtungen, deren Durchmesser aullerhalb dieser gekennzeichneten
Bereiche liegen (entweder groler oder kleiner) missen verworfen werden.

ANMERKUNG  Ergebnisse von Filterpressen mit anderen Filtrierflachen sind nicht mit den Ergebnissen zu korrelieren,
die der genormten Filterpresse ermittelt werden.

7.21.2 Zeitgeber, mit mindestens 30 min Intervall.

7.2.1.3 Messzylinder, Volumen 10 ml (,IN“) oder 25 ml (,IN).

7.2.2 Verfahren

7.2.21 Es ist sicherzustellen, dass alle Teile der Zelle, besonders das Sieb, sauber und trocken und die
Dichtungen nicht verformt oder verschlissen sind. Die Bohrspilungsprobe ist so in die Zelle einzuflllen, dass
ein Fullstand von 1cm bis 1,5cm (0,4in bis 0,6 in) unterhalb der Oberkante erreicht wird (um eine
Verunreinigung des Filtrats mit CO, zu verringern), und der Prifaufbau wird durch Einlegen des Filterpapiers

vervollstandigt.

7.2.2.2 Unter das Auslaufrohr wird ein trockener Messzylinder gestellt, in dem das Filtrat aufgefangen wird.
Das Sicherheitsventil wird geschlossen und der Regler so eingestellt, dass innerhalb von héchstens 30 s ein
Druck von (690 + 35) kPa ((100 + 5) psi) aufgebracht wird. Die Prifung beginnt mit der Druckbeaufschlagung.

7.2.2.3 Nach Ablauf der 30 min wird das Volumen des aufgefangenen Filtrats gemessen. Der Durchsatz
durch den Druckregler wird unterbunden, und das Sicherheitsventil wird vorsichtig gedéffnet. Wenn eine
andere Zeit als 30 min angewendet wurde, muss sie angegeben werden.

1) Whatman Nr 50 und S&S Nr 576 sind Beispiele fiir geeignete handelslibliche Produkte. Diese Angabe dient nur zur
Unterrichtung der Anwender dieses Teils von ISO 10414 und bedeutet keine Anerkennung dieser Produkte durch die
ISO.

Documents
Document Sharinpg-iub

Full document details: DIN EN ISO 10414-1:2009-04


http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-10414-1-2009-04
http://www.avadocuments.com/doc/din-en-iso-10414-1-2009-04

DIN EN ISO 10414-1:2009-04
EN ISO 10414-1:2008 (D)

7.2.2.4 Das in Milliliter angegebene Volumen des aufgefangenen Filtrats wird (auf 0,1 ml) angegeben, und
die Anfangstemperatur der Bohrspllung in Grad Celsius (Grad Fahrenheit) wird ebenfalls angegeben. Das
Filtrat ist fur die chemische Analyse aufzubewahren.

7.2.2.5 Die Zelle wird aus dem Stander entnommen, wobei zunachst sicherzustellen ist, dass der gesamte
Druck abgelassen wurde. Das Filterpapier wird vorsichtig so entnommen dass der Filterkuchen maoglichst
wenig beeintrachtigt wird, die Zelle wird auseinander genommen, und die Bohrspllung wird verworfen. Der
Filterkuchen wird auf dem Filterpapier unter einem sanften Wasserstrom ausgewaschen.

7.2.2.6 Die Dicke des Filterkuchens wird auf den nachsten Millimeter (1/32 in) gemessen und angegeben.

7.2.2.7 Obwohl Beschreibungen des Filterkuchens subjektiv sind, kénnen Bezeichnungen wie hart, weich,
zah, gummiartig, fest usw. wichtige Informationen zur Qualitat des Filterkuchens liefern.

7.3 Prifung bei hohem Druck/hoher Temperatur (HTHP-Priifung)

7.3.1 Priifeinrichtungen

7.3.1.1 HT/HP-Filterpresse (fir hohe Temperatur/hohen Druck), die aus einer geregelten Druckquelle (CO,

oder Stickstoff), Druckreglern, einer fur Betriebsdriicke von 4 000 kPa bis 8 900 kPa (600 psi bis 1 300 psi)
ausgelegten Zelle zur Aufnahme der Bohrspilung, einer Heizeinrichtung fur die Zelle, einem Druckspeicher-
behalter zur Aufrechterhaltung eines Gegendrucks (siehe Tabelle 3), durch den ein Verpuffen oder Ver-
dampfen des Filtrats verhindert wird, und einem geeigneten Stander besteht. Die Bohrspulungszelle ist mit
einem Thermometerschutzrohr, 6lbestandigen Dichtungen, einer Auflage fur das Filtermittel und einem Ventil
am Filtratauslaufrohr zur Regelung der Filtratstrémung aus der Zelle ausgestattet. Ein haufiges Ersetzen der
Dichtungen kann gefordert werden.

Aulerdem gehoren Sicherheitseinrichtungen zur HT/HP-Filterpresse, wie z. B. eine Schmelzsicherung gegen
Uberhitzung des Heizmantels und ein Druckanzeiger an der Filtrationszelle. Es gibt Einrichtungen, die das
Auseinanderbauen der Zelle vereinfachen, wenn zu vermuten ist, dass keine vollstandige Druckentlastung
erfolgte.

GEFAHR — Es ist sehr wichtig, die Empfehlungen des Herstellers hinsichtlich der Probenvolumina,
der Temperaturen und Driicke der Filterpresse exakt einzuhalten. Anderenfalls konnen schwere
Verletzungen auftreten.

GEFAHR — Fiir das Filtrieren bei hoher Temperatur/hohem Druck diirfen keine Stickstoffmonoxid-
patronen als Druckquellen verwendet werden. Stickstoffmonoxid kann unter hoher Temperatur und
hohem Druck explodieren, wenn Fett, Ol oder kohlenstoffhaltige Materialien vorhanden sind. Stick-

stoffmonoxidpatronen diirfen nur fiir die Carbonatanalyse mit einem Garrett-Gas-Train verwendet
werden.

7.3.1.2 Filtermedium?).

7.3.1.21  Filterpapier, Whatman Nr 50 oder ein entsprechendes Filterpapier, das flir Temperaturen bis
190 °C (375 °F) geeignet ist.

7.3.1.2.2 Pordse Scheibe, aus Dynalloy X-5 oder einem &aquivalenten Material, fir Temperaturen Uber
200 °C (400 °F) geeignet. Fur jede Prifung wird eine neue Scheibe bendtigt.

7.3.1.3 Zeitgeber mit mindestens 30 min Intervall.

7.3.1.4 Thermometer, Messbereich bis 260 °C (500 °F).

2) Filterpapier Whatman Nr 50 und Filterscheiben aus Dynalloy X-5 sind Beispiele filir geeignete handelslbliche
Produkte. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung der Anwender dieses Teils von ISO 10414 und bedeutet keine
Anerkennung dieser Produkte durch die ISO.
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7.3.1.5 Messzylinder, Fassungsvermogen 25 ml (,IN“) oder 50 ml (,,IN“).

7.3.1.6 Mischeinrichtung, die mit hoher Drehzahl arbeitet.

7.3.2 Durchfiihrung fiir Temperaturen bis 150 °C (300 °F)

7.3.2.1 Das Thermometer wird im Schutzrohr im Heizmantel angeordnet, dann wird auf eine Temperatur
erhitzt, die 6 °C (10 °F) Uber der gewiinschten Temperatur liegt. Der Thermostat wird eingestellt, um die
gewunschte Temperatur beizubehalten.

7.3.2.2 Die Bohrspulungsprobe wird 10 min in einer Mischeinrichtung bei einer hohen Drehzahl gerihrt. Das
Ventil an der Bohrspllungszelle wird geschlossen; dann wird die Bohrspulungsprobe in die Zelle gefillt, wobei
darauf zu achten ist, dass mindestens ein Abstand von 1,5 cm (0,6 in) bis zur Oberkante der Zelle bleibt, um
die Ausdehnung der Bohrspulung zu bertcksichtigen. Das Filterpapier wird eingelegt.

7.3.2.3 Die Zelle wird vollstdndig zusammengebaut und in den Heizmantel gebracht, wobei sowohl das
obere als auch das untere Ventil geschlossen ist. Das Thermometer wird in das Schutzrohr in der Zelle
eingesteckt.

7.3.2.4 Der Hochdruckspeicherbehalter wird an das untere Ventil angeschlossen und dort fest angebracht.

7.3.2.5 An das obere Ventil werden eine geregelte Druckquelle und der Hochdruckspeicherbehalter
angeschlossen und dort fest angebracht.

7.3.2.6 Wabhrend die Ventile geschlossen bleiben, werden der obere und der untere Druckregler auf 690 kPa
(100 psi) eingestellt. Das obere Ventil wird gedffnet, so dass ein Druck von 690 kPa (100 psi) auf die Bohr-
spulung ausgetibt wird. Dieser Druck wird 1 h beibehalten. Wenn die Temperatur der Bohrspuilungszelle nach
1 h nicht die Pruftemperatur erreicht hat, sollte die Priifung beendet und die Prifeinrichtung repariert werden.

ANMERKUNG  Bei einer von API geférderten Untersuchung wurde ermittelt, dass in einigen fur die Filtrierprifung bei
hoher Temperatur verwendeten Prufeinrichtungen die Bohrspulung nicht ausreichend bis zu der festgelegten Prif-
temperatur erwarmt wird. Um dieses Problem zu beseitigen, kann eine Modifizierung der Zelle durch Anwendung eines
internen Kuhlkdérpers und einer geeigneten lIsolation durchgefiihrt werden [7]. Um die Temperatur der Bohrspllung
wahrend der Prufung beim Aufheizen genau messen zu koénnen, wird ein Thermoelement eingebaut, das eine direkte
Messung der Bohrspulungstemperatur in der Zelle sicherstellt.

7.3.2.7 Nach 1 h wird der Druck am oberen Druckanschluss auf 4 140 kPa (600 psi) erhéht, und das Boden-
ventil wird gedffnet, um die Filtration einzuleiten. Das Filtrat wird 30 min unter Beibehaltung der ausgewahlten
Temperatur innerhalb von Abweichungen von + 3 °C (+ 5 °F) gesammelt. Falls der Gegendruck wahrend der
Prifung auf Gber 690 kPa (100 psi) steigt, ist er durch vorsichtiges Ablassen eines kleinen Anteils des Filtrats
zu verringern. Das gesamte Volumen des aufgefangenen Filtrats, die Temperatur, der Druck und die Zeit
werden aufgezeichnet.

7.3.2.8 Das Filtratvolumen wird auf eine Filtrierfliche von 45,8 cm?2 (7,1 in2) korrigiert. Wenn z. B. die Filtrier-
flache 22,6 cm?2 (3,5 in2) betragt, ist das angegebene Filtratvolumen zu verdoppeln.

7.3.2.9 Am Ende der Prifung werden das obere und das untere Ventil der Bohrspiilungszelle geschlossen.
Von den Reglern wird Druck abgeblasen.

GEFAHR — Der Druck in der Bohrspiilungszelle betrdagt noch immer etwa 4 140 kPa (600 psi). Zur
Vermeidung moglicher schwerer Verletzungen ist die Zelle aufrecht zu halten und auf Raum-
temperatur abzukiihlen, dann erfolgt die Druckentlastung der Zelle, bevor sie demontiert wird.
Schwierigkeiten beim Ausschrauben der Gewindestifte konnen ein Hinweis dafiir sein, dass die Zelle
noch unter Druck steht. Es sind auch Zellen mit Druckanzeigern verfiigbar, die einen zusatzlichen
Sicherheitsfaktor bieten kénnen. Es gibt Einrichtungen, die das Auseinanderbauen der Zelle verein-
fachen, wenn zu vermuten ist, dass keine vollstandige Druckentlastung erfolgte.
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7.3.2.10 Die Zelle wird aus dem Heizmantel entnommen, wobei zunachst sicherzustellen ist, dass sowohl
das untere als auch das obere Ventil fest geschlossen ist und der gesamte Druck von den Reglern abgefiihrt
ist. Die Zelle wird aufrecht angeordnet, das Druckentlastungsventil der Zelle wird gedffnet, und dann wird die
Zelle besonders vorsichtig gedffnet, um das Filterpapier nicht zu beeintrachtigen. Die Bohrspllung wird ver-
worfen, und der Filterkuchen wird herausgezogen. Der Filterkuchen wird auf dem Papier unter einem sanften
Wasserstrom ausgewaschen.

7.3.2.11 Die Dicke des Filterkuchens wird auf den nachsten Millimeter (1/32 in) gemessen und protokolliert.

7.3.2.12 Obwohl Beschreibungen des Filterkuchens subjektiv sind, kénnen Bezeichnungen wie hart, weich,
zah, gummiartig, fest usw. wichtige Informationen zur Qualitat des Filterkuchens liefern.

7.3.3 Durchfiihrung fiir Temperaturen tiber 150 °C (300 °F)

7.3.3.1 Das Thermometer wird im Schutzrohr im Heizmantel angeordnet, dann wird auf eine Temperatur
erhitzt, die 6 °C (10 °F) Uber der gewiinschten Temperatur liegt. Der Thermostat wird eingestellt, um die
gewinschte Temperatur beizubehalten.

7.3.3.2 Die Bohrspulungsprobe wird 10 min in einer Mischeinrichtung mit hoher Drehzahl gerihrt. Das Ventil
an der Bohrspulungszelle wird geschlossen; dann wird die Bohrspulungsprobe in die Zelle geflllt, wobei
darauf zu achten ist, dass mindestens ein Abstand von 4 cm (1,5 in) bis zur Oberkante der Zelle bleibt, um die
Ausdehnung der Bohrsptilung zu bertcksichtigen. Das geeignete Filtermittel wird eingelegt.

GEFAHR — Bei Temperaturen tiber 150 °C (300 °F) konnen nicht alle von den Herstellern angebotenen
Priifeinrichtungen angewendet werden. Unkenntnis der Druck-'Temperaturzuordnung der verwen-
deten Priifeinrichtung kann zu schweren Verletzungen fiihren. Die Priifung bei hoher Temperatur und
hohem Druck erfordert zuséatzliche Sicherheitsmafnahmen.

Alle Druckzellen sollten mit manuellen Uberdruckventilen ausgestattet sein. Die Heizmantel sollten sowohl mit
einer Uberhitzungssicherung als auch mit einer thermostatischen Ausschaltung ausgestattet sein. Der Dampf-
druck der flissigen Phase der Bohrspilung wird ein zunehmend kritischerer Gestaltungsfaktor, wenn héhere
Priftemperaturen angewendet werden. Die Wasserdampfdriicke bei verschiedenen Temperaturen werden in
Tabelle 3 angegeben.

7.3.3.3 Die Zelle wird vollstandig zusammengebaut und in den Heizmantel gebracht, wobei das obere und
das untere Ventil geschlossen sind. Das Thermometer wird in das Schutzrohr in der Zelle eingesteckt.

7.3.3.4 Der Hochdruckspeicherbehalter wird an das untere Ventil angeschlossen und dort fest angebracht.

7.3.3.5 An das obere Ventil werden eine geregelte Druckquelle und der Hochdruckspeicherbehalter ange-
schlossen und dort fest angebracht.

7.3.3.6 Wahrend die Ventile geschlossen bleiben, wird der fiir die Priftemperatur empfohlene Gegendruck
(siehe Tabelle 3) sowohl fiir den oberen als auch fiir den unteren Druckanschluss eingestellt. Das obere Ventil
wird geodffnet, und der gleiche Druck wird wahrend des Erhitzens auf die Bohrspulungszelle aufgebracht.
Dieser Druck wird 1 h beibehalten. Wenn die Temperatur der Bohrspilungszelle nach 1 h nicht die
Pruftemperatur erreicht hat, sollte die Prifung beendet und die Prifeinrichtung repariert werden.

ANMERKUNG  Bei einer von API geférderten Untersuchung wurde ermittelt, dass in einigen fur die Filtrierprifung bei
hoher Temperatur verwendeten Prifeinrichtungen die Bohrspulung nicht ausreichend bis zu der festgelegten Prif-
temperatur erwarmt wird. Um dieses Problem zu beseitigen, kann eine Modifizierung der Zelle durch Anwendung eines
internen Kuhlkdrpers und einer geeigneten Isolation durchgefiihrt werden [7]. Um die Temperatur der Bohrspllung
wahrend der Prufung beim Aufheizen genau messen zu kénnen, wird ein Thermoelement eingebaut, das eine direkte
Messung der Bohrspuilungstemperatur in der Zelle sicherstellt.

7.3.3.7 Nach 1 h wird der Druck am oberen Druckanschluss um 3 450 kPa (500 psi) Uber den zu haltenden
Gegendruck erhoht, und das Bodenventil wird gedffnet, um die Filtration einzuleiten. Das Filtrat wird 30 min
unter Beibehaltung der Priftemperatur mit Abweichungen von =3 °C (=5 °F) und unter Einhaltung des
entsprechenden Gegendrucks gesammelt. Sollte der Gegendruck einen Anstieg zeigen, kann er durch
vorsichtiges Ablassen eines kleinen Anteils des Filtrats verringert werden. Die Bohrspulungsprobe in der Zelle
sollte niemals Uber eine insgesamt 1 h Uberschreitende Dauer erhitzt werden.
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7.3.3.8 Am Ende der Priifung werden das obere und das untere Ventil der Bohrspllungszelle geschlossen,
und von den Reglern wird der Druck abgeblasen. Mindestens 5 min ist zu warten, bis sich das Filtrat abge-
kihlt hat, um ein Verdampfen zu vermeiden, dann wird es vorsichtig abgelassen, und das gesamte Filtrat-
volumen wird aufgezeichnet. Temperatur, Dricke und Zeit werden ebenfalls aufgezeichnet.

GEFAHR — Der Druck in der Zelle kann bis zu 6 500 kPa (950 psi) betragen. Zur Vermeidung
moglicher schwerer Verletzungen ist die Zelle aufrecht zu halten und auf Raumtemperatur abzukiihlen,
dann erfolgt die Druckentlastung der Zelle, bevor sie demontiert wird. Schwierigkeiten beim Aus-
schrauben der Gewindestifte konnen ein Hinweis dafiir sein, dass die Zelle noch unter Druck steht. Es
sind auch Zellen mit Druckanzeigern verfiigbar, die einen zusitzlichen Sicherheitsfaktor bieten
kénnen. Es gibt Einrichtungen, die das Auseinanderbauen der Zelle vereinfachen, wenn zu vermuten
ist, dass keine vollstidndige Druckentlastung erfolgte.

7.3.3.9 Am Ende der Priifung werden das obere und das untere Ventil der Bohrspllungszelle geschlossen,
und von den Reglern wird der Druck abgeblasen.

7.3.3.10 Das Filtratvolumen wird auf eine Filtrierfliche von 45,8 cm?2 (7,1 in2) korrigiert. Wenn z. B. die
Filtrierflache 22,6 cm? (3,5 in2) betragt, ist das angegebene Filtratvolumen zu verdoppeln.

7.3.3.11 Die Zelle wird aus dem Heizmantel entnommen, wobei zunachst sicherzustellen ist, dass sowohl
das untere als auch das obere Ventil fest geschlossen ist und der gesamte Druck von den Reglern abgefihrt
ist. Die Zelle wird aufrecht angeordnet, das Druckentlastungsventil der Zelle wird gedffnet, und dann wird die
Zelle besonders vorsichtig gedffnet, um das Filterpapier nicht zu beeintrachtigen. Die Bohrspulung wird ver-
worfen, und der Filterkuchen wird herausgezogen. Der Filterkuchen wird auf dem Papier unter einem sanften
Wasserstrom ausgewaschen.

7.3.3.12 Die Dicke des Filterkuchens wird auf den nachsten Millimeter (1/32 in) gemessen und protokolliert.

7.3.3.13 Obwohl Beschreibungen des Filterkuchens subjektiv sind, kénnen Bezeichnungen wie hart, weich,
zah, gummiartig, fest usw. wichtige Informationen zur Qualitat des Filterkuchens liefern.

Tabelle 3 — Empfohlener Mindest-Gegendruck

Priiftemperatur Dampfdruck Mindest-Gegendruck
°C °F kPa psi kPa psi
100 212 101 14,7 690 100
120 250 207 30 690 100
150 300 462 67 690 100

Grenze bei der ,normalen” Feldprifung
175 350 932 135 1104 160
200 400 1704 247 1898 275
230 450 2912 422 3105 450
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8 Wasser-, Ol- und Feststoffgehalt

8.1 Prinzip

Eine Retorte stellt eine Mdglichkeit dar, die in einer Probe der Bohrspllung auf Wasserbasis enthaltenen
Volumina Wasser, Ol und Feststoffe abzutrennen und zu messen. In der Retorte wird ein bekanntes Volumen
einer kompletten Bohrspilungsprobe erhitzt, um die flissigen Bestandteile zu verdampfen, die dann
kondensieren und in einem Messbehélter aufgefangen werden. Die flissigen Volumina werden aus der
Ablesung der OI- und Wasserphasen im Messbehélter direkt bestimmt. Das Gesamtvolumen der Feststoffe
(suspendiert und geldst) wird aus der Differenz (Gesamtvolumen der Probe abziglich des Volumens der
flissigen Bestandteile) bestimmt. Zur Ermittlung des Volumens der suspendierten Feststoffe sind Berech-
nungen erforderlich, weil die geldsten Feststoffe in der Retorte zurlickbleiben. Die relativen Volumina von
Leicht-Feststoffen und Beschwerungsmaterialien konnen ebenfalls berechnet werden. Um in Bohrspilungen
auf Wasserbasis die Viskositdt und die Filtrierung zu kontrollieren, missen Konzentration und
Zusammensetzung der Feststoffe bekannt sein.

8.2 Prifeinrichtungen

8.2.1 Retorte

Im Allgemeinen sind Retorten in drei GréRen (10 ml, 20 ml und 50 ml) verfigbar. Fur diese Retorten gelten
die nachfolgend angegebenen Spezifikationen.

8.2.1.1 Proben-Behilter, in StandardgréRen von 10 ml (Prazision + 0,05 ml), 20 ml (Prazision + 0,10 ml)
oder 50 ml (Prazision + 0,25 ml).

ANMERKUNG  Von den Herstellern der Retorte kdnnen auch Proben-Behalter in anderen GréRen bezogen werden.

8.2.1.2 Fliissigkeitskiihler mit ausreichender Masse, um OI- und Wasserdampfe vor dem Verlassen des
Kihlers unter ihre Verdampfungstemperatur abzukihlen.

8.2.1.3 Heizelement mit ausreichender Leistung, um die Temperatur der Probe innerhalb von 15 min tber
die Verdampfungstemperatur der flissigen Bestandteile zu erhéhen, ohne ein Uberkochen der Feststoffe zu
veranlassen.

8.2.1.4 Temperaturreglung (wahlweise), mit der die Temperatur der Retorte auf (500 +40)°C
[(930 £ 70) °F] begrenzt werden kann.

8.2.2 Behalter zum Auffangen der Flissigkeit (,IN“), d. h. ein speziell gestaltetes zylindrisches Glasgefal,
das fir eine leichtere Reinigung mit einem Rundboden versehen ist und ein trichterformiges Oberteil hat, um
die herabfallenden Tropfen aufzufangen; dieser Auffangbehalter muss den folgenden Spezifikationen

entsprechen:
Gesamtfassungsvermogen, in Milliliter: 10 20 50
Prazision (0 % bis 100 %), in Milliliter: +0,05 +0,05 +0,25
Skalenteilung (0 % bis 100 %), in Milliliter 0,10 0,10 0,10

Kalibrierung: auf Einlauf (,IN“), bei 20 °C (68 °F):

Skale: Milliliter oder Volumenanteil (in Prozent)

Werkstoff: Transparent und inert gegeniiber Ol, Wasser und Salzlésungen bei Temperaturen bis 32 °C
(90 °F)

Das Fassungsvermdgen des Auffangbehalters sollte gravimetrisch verifiziert werden. Durchfihrung und
Berechnungen werden in Anhang H fiir Auffangbehalter mit einem Fassungsvermdgen von 10 ml, 20 ml und
50 ml angegeben.
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8.2.3 Feine Stahlwolle, olfrei.

.Flissige” Stahlwolle oder ahnliche Produkte sollten zu diesem Zweck nicht angewendet werden.
8.2.4 Hochtemperatursiliconfett, anzuwenden zur Gewindeabdichtung und als Schmiermittel.
8.2.5 Rohrreiniger.

8.2.6 Kittmesser oder Spachtel, mit einer Klinge, die so geformt ist, dass sie fir die Innenmalle des
Proben-Behalters der Retorte geeignet ist.

8.2.7 Marsh-Trichter.
8.2.8 Schaumverhinderungsmittel.

8.2.9 Korkenzieher.

8.3 Verfahren

8.3.1 Es ist sicherzustellen, dass der Proben-Behélter der Retorte, der Durchlass am Kuhler und der
Flissigkeitsauffangbehalter sauber, trocken und, wenn zuvor bereits verwendet, wieder abgekuihlt sind. Innen-
seite und Deckel des Proben-Behalters missen vor der Prifung mit einem Kittmesser oder Spachtel grindlich
gereinigt werden. Die Innenflache des Proben-Behélters sollte in regelmaligen Abstédnden mit Stahlwolle
leicht poliert werden. Der Kuhler-Durchlass sollte ebenfalls vor jeder Prifung mit Hilfe eines Rohrreinigers
gereinigt und anschlieend getrocknet werden. Wenn sich bei einer Prifung Material im Kihler sammelt, kann
die Wirksamkeit der Kondensation verringert werden, so dass fir die flissigen Anteile fehlerhafte Ablesungen
erhalten werden.

ANMERKUNG Die Durchfiihrungen konnen sich in Abhangigkeit von der Art der verwendeten Retorte leicht
unterscheiden. Das komplette Verfahren ist den Herstelleranweisungen zu entnehmen.

8.3.2 Aus der Bohrspulung auf Wasserbasis wird eine reprasentative Probe entnommen, die auf etwa 27 °C
(80 °F) abzukuhlen ist. Die Probe wird auf das 1,68 mm-Sieb (0,066 in-Sieb) (Siebweite 12) im Marsh-Trichter
gegeben, um Verstopfungsmaterial, grol3ere Abriebteilchen oder Bohrklein abzutrennen.

8.3.3 Falls eine Bohrspulungsprobe Gas oder Luft enthalt, sind zu etwa 300 ml Bohrspulung zwei oder drei
Tropfen des Schaumverhinderungsmittels hinzuzufiigen, und 2 min bis 3 min ist zu rihren, um die Gase
freizusetzen.

8.3.4 Die Gewinde am Proben-Behalter und am Rohr des Kiihlers sind mit etwas Siliconfett zu schmieren.
Durch die Schmierung wird zum einen der Dampfverlust durch die Gewinde verhindert und zum anderen die
Demontage der Prifeinrichtung sowie ihre Reinigung nach Beendigung der Prifung erleichtert.

8.3.5 Ein Ring Stahlwolle ist locker in die Kammer uber dem Proben-Behaélter zu packen. Es ist nur so viel
Stahlwolle zu verwenden, dass ein Uberkochen von Feststoffen in den Flissigkeits-Auffangbehalter verhindert
wird.

ANMERKUNG Die Menge der zu verwendenden Stahlwolle basiert auf Erfahrungswerten.

8.3.6 Der Proben-Behalter der Retorte wird mit entgaster Bohrspulung auf Wasserbasis gefllt, siehe 8.3.3.
Angaben zum Austreiben von Luft oder Gas, siehe Anhang D.

8.3.7  Der Deckel wird vorsichtig auf dem Proben-Behalter so aufgesetzt, dass eine kleine Menge der Probe
durch die Offnung im Deckel austritt, wodurch sichergestellt wird, dass der Behalter das exakte Volumen der
Probe enthalt.

8.3.8 Bei festgehaltenem Deckel wird die Ubergeflossene Bohrspilung von Proben-Behalter und Deckel
abgewischt. Es ist sicherzustellen, dass die Gewinde des Proben-Behalters nach dem Wischen noch immer
mit einer diinnen Schicht Siliconfett versehen sind und dass die Offnung im Deckel nicht verstopft ist.
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8.3.9 Der Proben-Behalter und sein Kiihler werden auf die Retortenkammer geschraubt.

8.3.10 Unter dem Auslassrohr des Kuhlers wird ein sauberer, trockener Auffangbehalter fir die Fllssigkeit
angeordnet.

8.3.11 Die Retorte wird erhitzt, und die vom Kuhler abtropfende Flissigkeit wird beobachtet. Nach Auffangen
des letzten Kondensats wird fir weitere 10 min erhitzt.

8.3.12 Der Flussigkeitsauffangbehalter wird aus der Retorte entnommen. Es ist zu protokollieren, ob sich
Feststoffe in der aufgefangenen Flissigkeit befinden. Wenn Feststoffe vorhanden sind, dann ist die noch nicht
getrennte Bohrspulungsprobe aus dem Proben-Behalter Ubergekocht, und die Prifung muss ab dem in 8.3.6
beschriebenen Arbeitsschritt wiederholt werden.

8.3.13 Die Volumina fiir Wasser und Ol im Flussigkeitsauffangbehalter werden abgelesen, nachdem eine
Abkuhlung auf Umgebungstemperatur erfolgte. Die Volumina (oder die Anteile in Volumenprozent) fir das
aufgefangene Wasser und Ol werden protokolliert.

8.3.14 Die Retorte wird abgekuhlt, die Stahlwolle mit dem Korkenzieher entfernt und der Proben-Behalter mit
einem Kittmesser oder Spachtel gereinigt.

8.4 Berechnung

8.4.1 Unter Anwendung der fir Ol und Wasser gemessenen Volumina und des Volumens der gesamten
urspriinglich vorhandenen Bohrspilungsprobe (10 ml, 20 ml oder 50 ml) sind die Volumenprozentanteile des
Wassers, des Ols und die Gesamtanteile der Feststoffe in der Bohrspiilung zu berechnen.

a) Volumenanteil Wasser:

Der in Prozent des gesamten Probenvolumens angegebene Volumenanteil Wasser, ¢, wird nach
Gleichung (12) berechnet:

ow =100 x W (12)
Var

Dabei ist
Vw das Volumen des Wassers, in Milliliter;
V4 das Volumen der Bohrspilungsprobe, in Milliliter.
b) Volumenanteil Ol:

Der in Prozent des gesamten Probenvolumens angegebene Volumenanteil Ol, ¢o wird nach
Gleichung (13) berechnet:

06 =100 x 10 (13)
Var

Dabei ist

Vo das Volumen des Ols, in Milliliter;

V4 das Volumen der Bohrspulungsprobe, in Milliliter.
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c) Volumenanteil der Feststoffe in der Retorte:

Der in Prozent des gesamten Probenvolumens angegebene Volumenanteil der Feststoffe in der Retorte,
@g wird nach Gleichung (14) berechnet:

s =100 - (pw + 90) (14)

ANMERKUNG Der nach Gleichung (14) berechnete Prozentanteil (Volumenanteil) der Feststoffe in der Retorte ist
lediglich die Differenz zwischen Wasser plus Ol und dem Gesamtvolumen der Probe (10 ml, 20 ml oder 50 ml). Diese
Differenz enthalt sowohl suspendierte Feststoffe (Beschwerungsmaterial und Leicht-Feststoffe) sowie geldste Materialien
(z. B. Salz). Dieser Prozentanteil (Volumenanteil) der Feststoffe in der Retorte entspricht nur den suspendierten
Feststoffen, wenn die Bohrsplilung aus unbehandeltem SiiRwasser besteht.

8.4.2 Um den Prozentanteil (Volumenanteil) der suspendierten Feststoffe zu ermitteln und ihn auf die
relativen Volumina der Leicht-Feststoffe und des Beschwerungsmaterials zu beziehen, sind weitere Berech-
nungen erforderlich. Zur Durchfiihrung dieser Berechnungen missen die exakte Dichte der Bohrspllung und
die Chloridkonzentration bekannt sein. Der als Prozentanteil des gesamten Probenvolumens angegebene
Prozentanteil (Volumenanteil) der suspendierten Feststoffe, pgq wird nach Gleichung (15) berechnet:

Pw X Cql
e 15
ss =98 (1680000—1,21%,] (15)

Dabei ist
¢c) die Chloridkonzentration, in Milligramm je Liter;
oy der Prozentanteil (Volumenanteil) Wasser;
ows der Prozentanteil (Volumenanteil) Feststoffe.
8.4.3 Der als Prozentanteii des gesamten Probenvolumens angegebene Volumenanteil der

Leicht-Feststoffe, Py wird nach Gleichung (16) in SI-Einheiten und nach Gleichung (17) in USC-Einheiten (im
amerikanischen Sprachraum ubliche Einheiten) berechnet:

1
g =——————[100 p¢ + (o — 1) x @55 — 100 pgi. A — (Pt — Po) X o] (16)
(Po = Pig)
1
Pg =—[100 Pi + (P = pr)x pss =12 pyig — (Pf = Po) X %] (17)
(Po = Pig)
Dabei ist

pqara  die Dichte der Bohrspulung, in Gramm je Kubikzentimeter;
pgrg  die Dichte der Bohrspilung, in Pound je Gallone;
o die nach Gleichung (18) berechnete Dichte des Filtrats, in Gramm je Kubikzentimeter;
pr =1+0,000 00109 ¢g x cg (18)
Lo die Dichte des Beschwerungsmaterials, in Gramm je Kubikzentimeter;

pg  die Dichte der Leicht-Feststoffe, in Gramm je Kubikzentimeter (falls unbekannt, ist 2,6 anzu-
wenden);

Lo die Dichte des Ols, in Gramm je Kubikzentimeter (falls unbekannt, ist 0,8 anzuwenden);

ANMERKUNG  Die Berechnung der Dichte p; nach Gleichung (18) basiert auf der Natriumchloridkonzentration.
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8.4.4 Der als Prozentanteil angegebene Volumenanteil des Beschwerungsmaterials, ¢, wird nach
Gleichung (19) berechnet:

Po = Pss — g (19)

8.4.5 Die in Kilogramm je Kubikmeter angegebene Konzentration der Leicht-Feststoffe, Cig A des
Beschwerungsmaterials, c, o und der suspendierten Feststoffe, cgg o kann nach den Gleichungen (20), (21)
bzw. (22) berechnet werden.

aga =10pg x g (20)

cp,A =10pp x @ (21)

css,A =10pg A + o A (22)
Dabei ist

(g der Volumenanteil der Leicht-Feststoffe, in Prozent;
¢, der Volumenanteil des Baryts, in Prozent.

8.4.6 Die in Pound je Barrel angegebene Konzentration der Leicht-Feststoffe, Clg B» des Beschwerungs-
materials, ¢, g und der suspendierten Feststoffe, cgg g kann nach den Gleichungen (23), (24) bzw. (25)
berechnet werden.

cg = 3499 x g (23)

cpp = 3,490, x (24)

¢ss;B =CgB * b,B (25)
Dabei ist

Py der Volumenanteil der Leicht-Feststoffe, in Prozent;

¢, der Volumenanteil des Baryts, in Prozent.

9 Sandgehalt

9.1 Prinzip

Der Sandgehalt der Bohrspulung ist der Prozentanteil (Volumenanteil) der Teilchen mit einem Durchmesser
gréler als 74 um. Er wird gemessen, indem ein Satz von Sandsieben zum Einsatz kommt.

9.2 Prifeinrichtungen
9.21 Sieb, 74 um (Siebweite 200) und 63,5 mm (2,5 in) Durchmesser.
9.2.2 Trichter, passend zum Sieb.

9.2.3 Messrohr aus Glas, mit einer Marke fur das Volumen der zuzufiigenden Bohrspulung und mit einer
Skalenteilung von 0 % bis 20 %, um den Prozentanteil des Sandes direkt ablesen zu kénnen.
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9.3 Verfahren

9.3.1 Das Glasmessrohr wird bis zur ,Bohrspulungs-Einfullmarke® mit der Bohrflussigkeit gefullt. Dann wird
bis zur nachsten Marke Wasser hinzugefiigt. Das Messrohr ist, nachdem seine Offnung verschlossen wurde,
kraftig zu schutteln.

9.3.2 Das Gemisch wird auf ein sauberes, feuchtes Sieb gegossen. Die durch das Sieb flieRende
Fllssigkeit wird verworfen. In das Messrohr wird mehr Wasser gegeben, es wird erneut geschittelt und der
Inhalt wieder auf das Sieb gegossen. Diese Arbeitsschritte werden wiederholt, bis die Flissigkeit im Messrohr
klar ist. Der auf dem Sieb zurtickgebliebene Sand wird gewaschen, um die noch vorhandene Bohrspllung zu
entfernen.

9.3.3 Der Trichter wird mit der Oberseite nach unten lber das Sieb gestilpt. Dann wird diese Kombination
Trichter/Sieb vorsichtig umgedreht, und die Spitze des Trichters wird in die Offnung des Glasrohrs eingefiihrt.
Der Sand wird durch Spritzen eines feinen Spriihwasserstrahls durch das Sieb in das Messrohr gewaschen.
Es ist Zeit fur das Absetzen des Sandes zu lassen. An den Teilstrichen auf dem Réhrchen wird der Anteil des
Sandes in Volumenprozent abgelesen.

9.3.4 Der Sandgehalt der Bohrspllung wird in Prozent (als Volumenanteil) angegeben. Ferner wird
angegeben, woher die Bohrspulungsprobe kommt, d. h. von Uber dem Schittelsieb, dem Saugloch usw.
Feststoffe, die grober als Sand sind (z. B. Verstopfungsmaterial), bleiben auf dem Sieb zuriick; wenn diese
gréberen Feststoffe vorhanden sind, sollte das im Bericht vermerkt werden.

10 Methylenblaukapazitat

10.1 Prinzip

10.1.1 Die nach dem Methylenblautest bestimmte Methylenblaukapazitat der Bohrspulung dient als Hinweis
auf die Menge des vorhandenen reaktiven Tons (Bentonit und/oder Feststoffe beim Bohren). Die
Methylenblaukapazitat ermoglicht eine Abschatzung der gesamten Kationenaustauschkapazitat der Feststoffe
in der Bohrspllung. Methylenblaukapazitat und Kationenaustauschkapazitat sind nicht unbedingt aquivalent,
sondern die Methylenblaukapazitat ist etwas niedriger als die tatsachliche Kationenaustauschkapazitat.

10.1.2 Zu der Bohrspilungsprobe (die mit Wasserstoffperoxid behandelt und angesauert wurde) wird bis zur
Sattigung Methylenblaulésung hinzugefligt, d h. bis sich um einen Tropfen der Feststoffsuspension auf
Filterpapier ein farbiger ,Hof* bildet. Abwandlungen des flr Bohrspllungen verwendeten Verfahrens kdnnen
an Bohr-Feststoffen und an handelstiblichem Bentonit durchgefiihrt werden, um die Menge aller Arten von
Feststoffen zu bestimmen, die in der Flussigkeit vorhanden sind (siehe ISO 10416 [4] oder API RP 13 [5]).

10.1.3 Bohrspllungen enthalten oftmals auller reaktiven Tonen Stoffe, die Methylenblau absorbieren. Eine
Vorbehandlung mit Wasserstoffperoxid (siehe 10.3.2) dient dazu, den Einfluss organischer Materialien zu
beseitigen, z. B. Lignosulfonate, Lignite, Zellulose-Polymere, Polyacrylate usw.

10.2 Reagenzien und Prufeinrichtungen
10.2.1 Methylenblaulosung, analytisch reines Methylenblau (CAS Nr 61-73-4), 3,20 g/l (1 ml = 0,01 meq).

Der Feuchtegehalt des analytisch reinen Metyhlenblaus muss jedes Mal bestimmt werden, wenn die Lésung
angesetzt wird. Eine Menge des Methylenblaus von 1,000 g wird bei (93 +3) °C [(200 + 5) °F] bis zur
Massenkonstanz getrocknet. Zum Ansetzen der Losung nach Gleichung (26) ist eine entsprechende Korrektur
far die in Gramm angegebene Masse mg des Methylenblaus vorzunehmen:

3,2

mys

(26)

mg =

wobei myg die in Gramm angegebene Masse der getrockneten Probe ist.
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10.2.2 Wasserstoffperoxid (CAS Nr 7722-88-5), Loésung mit 3 %.

GEFAHR — H,0, ist ein starker Oxidator. Hautkontakt sollte vermieden werden.

10.2.3 Schwefelsdure (CAS Nr 7664-93-9), verdiinnt, etwa 2,5 mol/l (5 N).

GEFAHR — H,S0, ist eine starke und giftige Saure.

ANMERKUNG  Die Normalitat (N) ist keine anerkannte Benennung, obwohl viele Hersteller von Geraten fir die Priifung
von Bohrspulungen die Titrations-, die Indikator- und die Pufferlésungen durch die Normalitat kennzeichnen.

10.2.4 Spritze, 2,5 ml (,EX*) oder 3 ml (,EX).

10.2.5 Erlenmeyerkolben, Fassungsvermogen 250 ml.

10.2.6 Biirette, 10 ml (,EX"); Mikropipette, 0,5 ml (,EX*) oder Messpipette, 1 ml (,EX").
10.2.7 Messzylinder, 50 ml (,EX").

10.2.8 Riihrstab.

10.2.9 Heizplatte.

10.2.10 Filterpapier, Whatman Nr 13) oder ein gleichwertiges Filterpapier.

10.3 Verfahren

10.3.1 In einen Erlenmeyerkolben, der 10 ml Wasser enthalt, werden 2,0 ml der Bohrflissigkeit (oder ein
Volumen, fiir das 2 ml bis 10 ml Methylenblaulésung erforderlich sind) gegeben. Die verwendete Spritze sollte
ein Fassungsvermdgen von mehr als 2 ml haben, in der Regel 2,5 ml oder 3 ml. Bei Anwendung einer
grélReren Spritze ist es nicht notwendig, die in der Spritze enthaltene Luft zu entfernen. Um sicherzustellen,
dass genau 2,0 ml Bohrspilung zugegeben werden, ist das folgende Verfahren anzuwenden.

a) Die Luft oder das Gas, die/das in der Bohrspiilung enthalten ist (Angaben zur Entfernung von Luft oder
Gas, siehe Anhang D), wird entfernt. Die Bohrspulung wird gerthrt, um das Gel aufzubrechen, dann wird
sie rasch in die Spritze gezogen. AnschlieRend wird der Inhalt der Spritze langsam wieder zuriick in die
Bohrsplilung gegeben, wobei die Spitze eingetaucht bleibt.

b) Es wird erneut Bohrspulung in die Spritze hineingezogen, bis das Kolbenende die letzte Skalenmarke auf
der Spritze erreicht (z. B. bei einer 3-ml-Spritze bis zum 3-ml-Teilstrich).

c) 2,0 ml Bohrsplilung werden aus der Spritze abgegeben, indem der Kolben so weit nach innen gedriickt
wird, dass er ab der letzten Skalenmarke auf der Spritze einen Weg zuricklegt, der exakt 2 ml entspricht.
Bei einer 3-ml-Spritze ist er demzufolge beim 1-ml-Teilstrich anzuhalten.

10.3.2 15 ml des 3%igen Wasserstoffperoxids und 0,5 ml Schwefelsdure werden hinzugefiigt. Fir 10 min ist
vorsichtig sieden zu lassen, jedoch nicht bis zur Trockne. Die Lésung wird mit Wasser auf etwa 50 ml
verdinnt.

10.3.3 In den Kolben wird Methylenblaulésung in Teilmengen von jeweils 0,5 ml eingebracht. Falls die zum
Erreichen des Endpunkts bendtigte ungefahre Menge der Methylenblaulésung aus vorherigen Prifungen
bekannt ist, kdnnen zu Beginn der Titration grof3ere Teilmengen (1 ml bis 2 ml) angewendet werden. Nach
jeder Zugabe von Methylenblauldsung wird der Kolben etwa 30 s geschwenkt. Wahrend sich die Feststoffe
noch in Suspension befinden, wird mit dem Ruihrstab ein Tropfen Flissigkeit entnommen und auf das Filter-
papier Uberfuhrt. Der anfangliche Titrationsendpunkt ist erreicht, wenn sich ein blauer oder turkisfarbener Ring
um die gefarbten Feststoffe herum zeigt, wie im Punkt 4 der Legende zu Bild 1 dargestellt.

3) Whatman Nr 1 ist ein Beispiel fir ein geeignetes handelsubliches Produkt. Diese Angabe dient nur zur Unterrichtung
der Anwender dieses Teils von ISO 10414 und bedeutet keine Anerkennung dieses Produktes durch die ISO.
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