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摘要:压裂返排液回收处理为新的压裂液继续使用不仅可以节约大量的化工材料、水资源ꎬ而且可以减少排污、缩短施工周

期和提高生产进度ꎮ 利用 ＡＭ、ＡＡ、阳离子疏水单体制备了一种三元超分子聚合物降阻剂 ＪＹ－１ꎮ 其降阻率测试结果表明ꎬ质量

分数为 ０􀆰 １％~０􀆰 ２％的 ＪＹ－１ 水溶液的降阻率达到 ７０％以上ꎬ耐ＮａＣｌ 盐溶液在 １０×１０４ μｇ / ｇ 以上ꎬ耐 ＣａＣｌ２ 盐溶液在 ５×１０４ μｇ / ｇ 以

上ꎬ证明 ＪＹ－１ 降阻剂有很好的耐盐性能ꎮ 利用现场返排液测试其降阻率为 ７１％ꎮ 现场应用表明ꎬＪＹ－１ 可以实现压裂返排液

的重复利用ꎬ对现场节约大量水资源及减少环境污染具有实际意义ꎮ
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　 　 目前ꎬ水平井压裂技术是页岩气开采的核心技

术ꎬ页岩气储层的压裂改造不同于常规气藏ꎬ页岩气

储层射孔后依靠自身能量无法达到工业气流ꎬ必须

通过压裂等技术手段才能获得理想的产量[１－３]ꎮ 此

外ꎬ页岩气压裂不仅消耗大量水资源ꎬ而且压裂后从

储层中返排的大量废液也对环境造成巨大威胁ꎮ 随

着页岩平台井的陆续跟进ꎬ页岩压裂液用量大幅增

加ꎬ单井施工用液量往往多达几万方ꎬ返排液量也随

之增加ꎮ 近年来威远区块用液总量以及返排液逐年

增加ꎮ 因此为降低短缺淡水资源和环保压力ꎬ急需

加大对返排液的重复利用ꎬ解决巨大的页岩气压裂

返排液可持续利用ꎬ已经成为页岩气资源开发的重

要问题[４－５]ꎮ
当前川渝地区威远－长宁页岩气开发示范区页

岩气井压裂施工大量使用的压裂液是采用反相乳液

聚合方式制备的阴离子丙烯酰胺类聚合物乳液型稠

化剂产品配制ꎬ当前使用的稠化剂中相对分子质量

大于 １ ０００×１０４、减阻率大于 ７０％ꎬ但能实现页岩压

裂返排液重复配制使用的乳液型抗盐稠化剂较少ꎬ
虽有一些文献报道ꎬ但都存在减阻效果不佳、耐盐性

差、加量高、经济性不佳等缺点[６－７]ꎮ 返排液中含有

多种盐离子(如钾、钠、钙、镁、钡、铁、硫酸盐等)ꎬ对
降阻剂的性能有至关重要的影响ꎮ 因此ꎬ开发一种

性能良好、耐盐性强且可实现压裂返排液重复利用

的降阻剂有十分重要的意义ꎮ
笔者利用反向乳液的方法制备了一种超分子阳

离子聚合物稠化剂 ＪＹ－１ꎬ并测试了其溶液在清水以

及不同盐溶液条件下的降阻性能ꎬ研究了 ＪＹ－１ 的

耐盐性能ꎬ并利用现场返排液配置基液后对其降阻

率进行了测试ꎬ分析了 ＪＹ－１ 作为可重复利用滑溜
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水的可能性ꎬ最终在现场成功应用ꎮ

１　 材料及制备方法

１􀆰 １　 所用材料及设备

主要材料:阳离子疏水单体ꎬ实验室自制ꎻＯＰ－
１０、司盘 ８０、白油ꎬ工业品ꎬ成都科龙化工试剂厂生

产ꎻ丙烯酸、丙烯酰胺、无水乙醇、偶氮二异丁脒盐酸

盐(Ｖ５０)ꎬ分析级ꎬ上海阿拉丁生化科技股份有限公

司生产ꎻ去离子水ꎬ实验室自制ꎮ
主要仪器:ＹＢ 型电子天平ꎬ上海力能电子子仪

器公司生产ꎻＭＡＳⅢ６００ 型高温高压流变仪ꎬ德国热

电公司生产ꎻＤＺＷ 型恒温水浴锅ꎬ杭州仪表电机厂

生产ꎻＪＪ－１ 型电动搅拌器ꎬ杭州仪表电机厂生产ꎻ摩
阻测试仪ꎬ 自研发ꎻ Ｋ１００Ｃ 型表面张力仪ꎬ 德国

ＫＲＵＳＳ 公司生产ꎮ
１􀆰 ２　 制备方法

反相乳液体系是由油相、水相两部分组成ꎬ通过

加入适合的乳化剂并在高速乳化装置作用下将油水

两相充分乳化ꎬ形成均一、稳定体系ꎮ 其配制流程

如下:
(１)将一定量的乳化剂及油溶性单体依次加入

到溶剂油中ꎬ充分搅拌至体系澄清ꎬ即得油相待用ꎮ
(２)按单体浓度及配比称取一定量的水溶性单

体ꎬ加入适量水中ꎬ充分搅拌至完全溶解ꎬ称取一定

量的聚合助剂ꎬ加入溶液中ꎬ搅拌至完全溶解ꎬ即得

水相ꎮ
(３)在乳化机高速搅拌条件下ꎬ将上述配制得

到的水相溶液缓慢滴加到油相中ꎬ滴加完毕后继续

高速搅拌 ３０ ｍｉｎ 至形成均一、稳定的反相乳液

体系ꎮ

２　 制备方法优化

２􀆰 １　 温度对反相乳液聚合的影响

反应温度根据引发剂种类的不同而变化ꎬ对于

氧化还原引发体系而言ꎬ常温即可引发聚合ꎬ温度越

高自由基产生速率越快ꎬ聚合反应速率加快ꎻ而对于

偶氮类油溶性引发剂而言ꎬ由于半衰期时间长ꎬ需要

提高自由基分解产生速率ꎬ加速聚合反应进行ꎮ
反应温度对聚合物增稠性能的影响如图 １ 所示ꎮ
由图 １ 中可以看出ꎬ反应温度为 ３０℃ 时ꎬ聚合

物增稠性能最好ꎮ 其原因是温度较低时ꎬ引发剂分

解产生的自由基数量较少ꎬ反应体系活性较低ꎬ聚合

反应不完全ꎻ温度高于 ３０℃时ꎬ引发剂分解自由基

　 　 　 　 　 　 　

图 １　 温度对单体转化率的影响

速率加快ꎬ体系中自由基含量较高ꎬ聚合反应速率加

快ꎬ聚合反应热不易分散ꎬ导致出现暴聚现象ꎬ聚合

产物分子质量低ꎬ增稠性能下降ꎮ 因此ꎬ选择反相乳

液聚合体系反应温度为 ３０℃ꎮ
２􀆰 ２　 单体质量分数对反相乳液聚合的影响

单体质量分数不仅影响聚合产物性能ꎬ对聚合

产物固含量及合成成本也有重要影响ꎬ因此ꎬ选择合

适的单体配比对合成反应至关重要ꎮ 在确定油水

比、乳化剂用量及引发剂用量前提下ꎬ考察单体质量

分数对合成产物增稠性能的影响ꎬ结果如图 ２ 所示ꎮ

图 ２　 单体质量分数对单体转化率的影响

从图 ２ 中可以看出ꎬ聚合产物增稠性能随单体

质量分数的增加先增加后减小ꎮ 由聚合反应机理可

知ꎬ反应速率与单体质量分数成正比ꎬ单体质量分数

高ꎬ反应聚合程度大ꎬ产物相对分子质量较高ꎻ而单

体质量分数过高时ꎬ聚合反应放热加剧ꎬ反应热不易

导出ꎬ产物分子质量小ꎬ且容易凝胶ꎬ造成乳液稳定

性下降ꎮ 综上所述ꎬ单体溶液质量分数为 ３０％ꎮ
２􀆰 ３　 反应时间对反相乳液聚合的影响

反应时间对单体转化率的影响如图 ３ 所示ꎮ

图 ３　 反应时间对单体转化率的影响
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由图 ３ 中可以看出ꎬ随着反应时间的增加ꎬ单体

的转化率增大ꎬ聚合物增稠性能增强ꎬ在反应时间为

４ ｈ 时ꎬ单体的转化率达到最大ꎬ聚合物增稠效果最

好ꎻ继续增加反应时间ꎬ增稠效果下降ꎮ 这是因为随

着反应时间的增加ꎬ聚合反应趋于完全ꎬ反应时间达

到 ４ ｈ 后ꎬ反应体系中单体已基本聚合完毕ꎮ
２􀆰 ４　 引发剂质量分数对反相乳液聚合的影响

引发剂质量分数对单体转化率的影响如图 ４
所示ꎮ

图 ４　 引发剂质量分数对单体转化率的影响

由图 ４ 中可以看出ꎬ随着引发剂质量分数的增

加ꎬ聚合产物增稠性能先增大后减小ꎬ这是因为聚合

反应速率与引发剂质量分数成正比ꎬ引发剂质量分

数增加ꎬ反应体系中自由基含量较多ꎬ聚合反应速率

也随之增加ꎮ 由测试结果可知ꎬ反相乳液聚合体系

引发剂质量为单体质量的 ０􀆰 ０８％ꎮ
综上所述ꎬ超分子阳离子降阻剂 ＪＹ－１ 最佳制

备条件为:反应时间为 ４ ｈ、反应温度为 ３０℃、单体

质量分数为 ３０％、采用水溶性偶氮引发体系、引发

剂质量分数为 ０􀆰 ０８％ꎮ

３　 性能测试

３􀆰 １　 ＪＹ－１ 在清水中降阻性能测试

分别在清水中加入不同质量分数(０􀆰 ０５％、０􀆰 １％、
０􀆰 １５％、０􀆰 ２％、０􀆰 ２５％)的稠化剂 ＪＹ－１ꎬ在降阻率测

定装置中测定降阻率变化情况ꎬ结果如图 ５ 所示ꎮ

１—０􀆰 ０５％ ＪＹ－１ꎻ２—０􀆰 １０％ ＪＹ－１ꎻ３—０􀆰 １５％ ＪＹ－１ꎻ

４—０􀆰 ２０％ ＪＹ－１ꎻ５—０􀆰 ２５％ ＪＹ－１

图 ５　 不同质量分数的 ＪＹ－１ 在清水中的

摩阻测试结果

由图 ５ 中可以看出ꎬ 质量分数为 ０􀆰 ０５％ 和

０􀆰 ２５％的 ＪＹ－１ 的水溶液的降阻率分别为 ６８􀆰 ５４％与

６７􀆰 ６５％ꎬ而质量分数为 ０􀆰 １％、０􀆰 １５％、０􀆰 ２％的 ＪＹ－１
水溶液的降阻率都在 ７０％以上ꎬ其中 ０􀆰 １％ ＪＹ－１ 的

降阻效果最佳ꎬ其降阻率达到 ７３􀆰 １５％ꎮ
３􀆰 ２　 ＮａＣｌ 对 ＪＹ－１ 降阻率的影响

在相同质量分数的稠化剂下(０􀆰 １％)ꎬ分别测

定在不同矿化度盐水下的降阻率ꎬ盐水采用 ＮａＣｌ 配
制ꎬ实验结果如图 ６ 所示ꎮ

１—３×１０４ μｇ / ｇꎻ２—５×１０４ μｇ / ｇꎻ３—８×１０４ μｇ / ｇꎻ

４—１０×１０４ μｇ / ｇ

图 ６　 ０􀆰 １％ ＪＹ－１ 在不同质量分数 ＮａＣｌ
水溶液下的降阻率测试结果

从图 ６ 中可以看出ꎬ随着 ＮａＣｌ 盐水加量提高ꎬ
稠化剂的降阻性能呈下降趋势ꎬ但降幅不大ꎬ在
ＮａＣｌ 盐水矿化度为 １０×１０４ μｇ / ｇ 时ꎬ降阻率仍然保

持在 ７０％以上ꎬ说明稠化剂具有良好的耐一价盐

性能ꎮ
３􀆰 ３　 ＣａＣｌ 对 ＪＹ－１ 降阻性能的影响

在相同质量分数的稠化剂下(０􀆰 １％)ꎬ盐水采

用 ＣａＣｌ２ 配制ꎬ稠化剂 ＪＹ－１ 在 ＣａＣｌ２ 盐水中降阻性

能测试结果如图 ７ 所示ꎮ 由图 ７ 中可以看出ꎬ在相

同质量分数稠化剂下(０􀆰 １％)ꎬ随着 ＣａＣｌ２ 盐水矿化

度的提高ꎬ降阻性能呈下降趋势ꎬ在 ＣａＣｌ 盐水矿化

度为 ５×１０４ ｍｇ / Ｌ 时ꎬ降阻率仍然保持在 ７１％以上ꎬ
　 　 　 　 　 　 　

１—３×１０４ μｇ / ｇꎻ２—５×１０４ μｇ / ｇꎻ３—８×１０４ μｇ / ｇ

图 ７　 ０􀆰 １％ ＪＹ－１ 在不同质量分数 ＣａＣｌ２
水溶液下的降阻率测试结果
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但在 ＣａＣｌ 盐水矿化度为 ８×１０４ ｍｇ / Ｌ 时ꎬ降阻率下

降到 ６８􀆰 ５％ꎬ说明稠化剂具有较好的耐二价盐性

能ꎬ说明稠化剂具有良好的耐二价盐性能ꎮ

４　 现场应用

ＹＳ１３Ｘ 井是位于四川台坳川南低陡褶带罗场

复向斜大坝向斜南东翼的一口页岩气评价型水平

井ꎬ设计井深 ５ １６４ ｍꎮ 现场采用河水与临井返排液

作配液水质ꎬ水质监测结果如表 １ 所示ꎮ 水质检测

结果表明ꎬ配液用河水与临井返排混合液所含一二

价金属离子质量浓度均小于 ２×１０４ ｍｇ / Ｌꎮ 采用现

场返排液配置的滑溜水的降阻率测试结果如图 ８
所示ꎮ 由图 ８ 可知ꎬ利用现场临井返排液配制成基

液进行测试ꎬ其降阻率依然能够保持在 ７０％以上ꎮ
并且现场采用临井返排液 ２ ５００ ｍ３ꎬ利用率为

１００％ꎬ施工稳定排量在 １５~１６ ｍ３ꎬ加砂质量浓度为

　 　 　 　 　 　 　表 １　 河水与临井返排液中主要离子检测结果

配液水 河水 临井返排混合液

ｐＨ ７􀆰 ０４ ８􀆰 ７５

ρ(铁) / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ０􀆰 ３２ ２􀆰 ６

ρ(钙) / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ２４􀆰 ２ ５９􀆰 ０

ρ(镁) / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ２􀆰 ４ ４􀆰 ８

ρ(钾) / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ６􀆰 ８ ４４􀆰 ５

ρ(钠) / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ２􀆰 ４×１０４ ４􀆰 ３×１０４

ρ(锰) / (ｍｇ􀅰Ｌ－１) ０􀆰 ０２３ ０􀆰 １１

图 ８　 利用现场临井返排液配置的

基液降阻率测试结果

１４０ ~ １６０ ｋｇ / ｍ３ꎬ降阻率为 ６４􀆰 ６％ ~ ７５􀆰 ６％ꎬ平均

为 ７１􀆰 ２％ꎮ 表现出了良好的耐高矿化度的降阻能

力ꎮ 说明 ＪＹ－１ 型超分子滑溜水能够实现返排液

再次利用ꎬ减少了水资源消耗ꎬ大大降低了页岩气

开发成本ꎮ

５　 结论

(１)制备了一种超分子阳离子降阻剂 ＪＹ－１ꎬ并
通过合成优化了其制备方法ꎮ 最佳制备方法为:在
稠化剂产品乳液聚合中反应时间为 ４ ｈ、反应温度为

３０℃、单体质量分数为 ３０％、采用水溶性偶氮引发

体系、引发剂质量分数为 ０􀆰 ０８％ꎮ
(２) ０􀆰 １％ 的 ＪＹ － １ 在清水中的降阻率达到

７３􀆰 １５％ꎬ在 １０×１０４ μｇ / ｇ 的一价盐的水溶液中降阻

率保持在 ７０％以上ꎬ在 ５×１０４ μｇ / ｇ 二价盐的水溶液

中的降阻率达到了 ７１％ꎮ 表现了较好的耐盐性能ꎮ
(３)利用现场返排液进行测试ꎬ其降阻率保持

在 ７０％以上ꎬ并成功在现场得到了应用ꎬ现场平均

降阻率达到 ７１􀆰 ２％ꎮ 因此ꎬＪＹ－１ 可以实现返排液的

重复利用ꎬ大大降低水资源的成本ꎮ
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