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摘要:利用反相微乳液法合成了一种清洁压裂液用反相微乳液型稠化剂 ＢＣＧ－１Ｒꎮ ＢＣＧ－１Ｒ 在水中起黏时间短ꎬ配制时不
会出现结团和“鱼眼”现象ꎬ得到的压裂液均匀ꎮ 由该稠化剂和配套添加剂配制而成的压裂液的抗温能力可达 １６０℃ꎬ具有良好
的耐温耐剪切性能和悬砂性能ꎮ 压裂液完全破胶后呈半透明状ꎬ表面张力低至 ２５􀆰 ８６ ｍＮ / ｍꎬ几乎无残渣(４ ｍｇ / Ｌ 以下)ꎮ 破胶
液与实验室的原油样品 ４ ｈ 内破乳率可达 １００％ꎮ 针对某实测温度为 １１８􀆰 ６℃的油井ꎬ采用连续混配法并以 ＢＣＧ－１Ｒ 为稠化剂
配制的压裂液进行压裂施工ꎬ施工后增产效果良好ꎮ
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压裂酸化技术研究工作ꎬ通讯联系人ꎬ８６９１９５９３１＠ ｑｑ.ｃｏｍꎮ

　 　 丙烯酰胺类共聚物是一种典型的、应用最为广

泛的水溶性聚合物ꎬ由于具有明显的“反聚电解质

效应”和 ｐＨ 适用范围广等优点ꎬ使其在环境保护、
石油开采等方面发挥着越来越重要的作用[１－３]ꎮ 用

丙烯酰胺类多元共聚物作压裂液稠化剂已有数十年

的历史ꎬ随着开发者不断的研发创新ꎬ聚合物稠化剂

生产工艺趋于成熟ꎬ产品性能也在不断提升ꎮ 常用

的聚合物稠化剂按性状分为粉末稠化剂和乳液稠化

剂 ２ 种ꎬ就实际应用情况来看ꎬ粉末稠化剂由于储存

方便、生产成本低、耐温耐盐性能强、用量小等特点

占据主导地位[４]ꎻ而乳液稠化剂也在分散性强、溶
胀速度快、现场使用简单方便等方面表现出独特的

优势ꎮ 但是ꎬ２ 种稠化剂也在实际应用过程中也暴

露出一些有待解决的问题[５]ꎮ
首先ꎬ粉末稠化剂溶胀较慢、存储设备相对较

多、配液周期较长ꎬ且配制的压裂液易形成“鱼眼”ꎬ

这些问题在某些特定情况下会大大限制其使用ꎬ甚
至会影响压裂施工的进程ꎻ其次ꎬ乳液型稠化剂的稳

定性一般较差ꎬ大多数的乳液稠化剂分子链是分子

质量较高的线性长链ꎬ并且多数是用作减阻剂ꎬ能携

带少量的支撑剂ꎬ但如果要将其用于高温深井加砂

压裂ꎬ其耐温性能、耐高剪切性能(结构会被破坏)
和携砂性能不容乐观[６－７]ꎮ

因此ꎬ笔者通过反相微乳液法合成了一种可以

实现连续混配的清洁压裂液用微乳液型稠化剂

ＢＣＧ－１Ｒꎬ并对该稠化剂配制的压裂液各项性能进

行研究和现场应用ꎮ

１　 材料和方法

１􀆰 １　 材料及仪器

材料:微乳液型稠化剂 ＢＣＧ－１Ｒꎬ微白色半透明

微乳液ꎻ清洁压裂液用稠化剂 ＢＣＧ－１ꎬ白色粉末ꎻ稠

􀅰１１１􀅰
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化增效剂 Ｂ－５５ꎬ无色或淡黄色液体ꎬ以上实验材料

均为成都佰椿石油科技有限公司工业品ꎻ羟丙基胍

胶 ＨＰＧ、杀菌剂 １２２７ꎬ工业品ꎬ江苏京昆化学公司生

产ꎻ支撑剂ꎬ谢家集区陶艺建材厂生产ꎻ油酸甜菜碱

ＣＡＢ－４０、破乳剂 Ｂ－１２ꎬ工业品ꎬ江苏省海安石油化

工厂生产ꎻ去离子水ꎻ氯化钾、过硫酸铵ꎬ成都市科龙

化工试剂厂生产ꎮ
仪器:吴茵(Ｗａｒｒｉｎｇ)搅拌器ꎬ北京科氏力科学

仪器有限公司生产ꎻＤＦ－１０１Ｓ 恒温水浴锅ꎬ郑州长

城科工货有限公司生产ꎻ四口烧瓶ꎬ成都蜀牛玻璃仪

器公司生产ꎻＢＳＡ２２３Ｓ－ＣＷ 型电子天平ꎬ赛多利斯

科学仪器(北京)有限公司生产ꎻＲＳ６０００ 型高温流

变仪(密闭圆筒系统、ＰＺ３８ 转子)ꎬ德国 ＨＡＡＫＥ 公

司生产ꎻＦａｎｎ３５ 旋转黏度计ꎬ青岛海通达专用仪器

有限公司生产ꎻＢＩ－２００ＳＭ 型激光散射仪ꎬ美国布鲁

克海文仪器公司生产ꎻ环路摩阻测试系统ꎬ成都佰椿

石油科技有限公司自制ꎮ
１􀆰 ２　 聚合物 ＢＣＧ－１Ｒ 的反相微乳液聚合

(１)将 ２－甲基－２－丙烯酰胺基丙磺酸、丙烯酸

和 ｐＨ 调节剂加入去离子水中溶解完全ꎬ维持溶液

温度为 １５~２０℃ꎬ然后依次加入增溶剂、丙烯酰胺和

其他功能单体溶解制得反应相ꎮ
(２)将复配的脂肪醇聚氧乙烯醚 ＡＥＯ－３、ＡＥＯ－

９ 与环己烷构成的连续相加入四口烧瓶ꎬ并将反应

相缓慢滴加到连续相中ꎬ以 １ ５００~１ ８００ ｒ / ｍｉｎ 的速

率搅拌制得反相微乳液ꎮ
(３)将反应体系升温至 ２７~３３℃ꎬ在 ６００~１ ２００

ｒ / ｍｉｎ 的速率搅拌下ꎬ加入引发剂引发聚合 ３ ~ ５ ｈꎬ
冷却得到稳定的反相微乳液聚合物ꎬ即乳液型稠化

剂 ＢＣＧ－１Ｒꎮ
１􀆰 ３　 ＢＣＧ－１Ｒ 性能评价

１􀆰 ３􀆰 １　 稳定性

(１)离心稳定性:将乳液型稠化剂 ＢＣＧ－１Ｒ 在

４ ０００ ｒ / ｍｉｎ 下离心 １０ ｍｉｎ 后ꎬ观察乳液外观状态ꎮ
(２)室温放置稳定性:将乳液型稠化剂 ＢＣＧ－

１Ｒ 在室温条件下放置一段时间ꎬ观察乳液外观和

状态ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ２　 粒径分析

将 ＢＣＧ－１Ｒ 配制成 ８ 个浓度梯度的溶液ꎬ采用

ＢＩ－２００ＳＭ 型激光散射仪动态法对粒径大小与分布

进行测定ꎮ
１􀆰 ３􀆰 ３　 溶解性

取 ２􀆰 ５％的 ＢＣＧ－１Ｒ 和 ０􀆰 ４５％、０􀆰 ５％的粉末状

稠化剂 ＢＣＧ－１ꎬ用清水配液ꎬ每隔一定时间测定水

溶液的表观黏度ꎮ
１􀆰 ４　 压裂液配制及性能评价

１􀆰 ４􀆰 １　 压裂液配方

在清洁压裂液的研究基础上ꎬ对几种关键添加

剂的用量进行优化ꎬ确定了该 ＢＣＧ－１Ｒ 乳化压裂液

在 １２０、１６０℃的配方ꎬ具体配方如下:
１２０℃的配方:２􀆰 ０％ ＢＣＧ－１Ｒ＋０􀆰 １％破乳剂 Ｂ－

１２＋０􀆰 １％海波＋１％ ＫＣｌ＋０􀆰 ３５％ Ｂ－５５ꎮ
１６０℃的配方:３􀆰 ０％ ＢＣＧ－１Ｒ＋０􀆰 １％破乳剂 Ｂ－

１２＋０􀆰 １％海波＋１％ ＫＣｌ＋０􀆰 ５５％ Ｂ－５５ꎮ
１􀆰 ４􀆰 ２　 压裂液配制

基液的配制:量取备用的配制压裂液试验用水

５００ ｍＬꎬ倒入吴茵搅拌器中ꎮ 按照配方用量称取

ＢＣＧ－１Ｒ、ＫＣＬ 和破乳剂 Ｂ－１２ꎬ备用ꎮ 调节吴茵搅

拌器转速至液体形成的漩涡且搅拌器桨叶中轴顶端

露出水面为止ꎮ 依次加入添加剂ꎬ在加完全部添加

剂后继续搅拌 ５ ｍｉｎꎬ形成均匀的溶液ꎬ倒出备用ꎮ
压裂液的配制:取一定量的基液ꎬ按配方比例加

入稠化辅剂 Ｂ－５５ꎬ搅拌均匀即为乳化压裂液ꎮ
１􀆰 ４􀆰 ３　 耐温耐剪切性能

采用 ＲＳ６０００ 高温流变仪ꎬ选用 ＰＺ３８ 的转子ꎬ
取 ７０ ｍＬ 制备好的压裂液装入密闭系统ꎬ设定剪切

速率为 １７０ ｓ－１ꎬ温度为实验测试温度ꎬ恒定剪切

１２０ ｍｉｎꎬ得到黏温曲线ꎮ
１􀆰 ４􀆰 ４　 黏弹性测试

压裂液动态黏弹性研究在频率不断变化的条件

下进行ꎬ对样品施加一个振荡应变ꎬ使其在非破坏状

态下对不断变化的频率做出黏弹性响应ꎬ通过测定

样品储能模量和耗能模量的大小来表征其黏性和弹

性特征ꎬ该实验必须在线性黏弹性区域内进行ꎬ所研

究的是样品的线性黏弹性ꎮ 实验时如果设定的振荡

频率太大ꎬ会产生相应的高剪切应力ꎬ试验样品会偏

离线性黏弹区域ꎮ 因此ꎬ在进行样品的动态实验之

前ꎬ应先进行应力扫描ꎬ通过应力扫描选定能保证样

品处于线性黏弹性区之内(黏弹性区是频率的函

数)的剪切应力之后ꎬ再进行黏弹性实验[４]ꎮ 采用

ＲＳ６０００ 型流变仪的 Ｃ６０ / １° Ｔｉ 型转子进行锥板

实验ꎮ
１􀆰 ４􀆰 ５　 破胶及残渣含量测试

取 ５００ ｍＬ 配制好的压裂液ꎬ 加入 ０􀆰 ０３％、
０􀆰 ０５％的破胶剂(过硫酸铵)ꎬ搅拌均匀后置于 ９５℃
恒温水浴锅中ꎬ测定其破胶时间ꎬ待其完全破胶(破
胶液黏度≤６ ｍＰａ􀅰ｓ) 后ꎬ采用直径 ４７ ｍｍ 孔径

０􀆰 ０２０ ｍｍ 微孔滤膜对破胶液进行抽滤ꎬ通过抽滤前
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后滤膜的质量差计算残渣含量ꎬ并做平行试验ꎮ
１􀆰 ４􀆰 ６　 破乳性能

先对某油井产出的原油进行脱水处理ꎬ将原油

与压裂液破胶液按 １ ∶１、１ ∶３和 ３ ∶１的体积比进行混

合ꎬ混合后将混合液倒入吴茵混调器中搅拌 １０ ｍｉｎ
后ꎬ将混合液体装入具塞刻度比色管中ꎬ置于 ９０℃
的水浴锅中恒温静置ꎬ分别记录不同时间下分离出

的破胶液体积并计算破乳率ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 ＢＣＧ－１Ｒ 性能

２􀆰 １􀆰 １　 稳定性

ＢＣＧ－１Ｒ 稳定性测试结果表明ꎬＢＣＧ－１Ｒ 在高

速离心后没有分层ꎬ常温放置 １２ 个月后乳液状外观

无明显变化ꎬ无分层和沉淀现象ꎬ表现出良好的稳定

性能ꎮ
２􀆰 １􀆰 ２　 粒径分析

ＢＣＧ－１Ｒ 的粒径大小分布如表 １ 所示ꎮ
表 １　 ＢＣＧ－１Ｒ 粒径大小分布测试结果

粒径区间 / ｎｍ ０~３４ ３４~５４ ５４~７４ ７４~９８ >９８

占比 / ％ ４６􀆰 ６ ５􀆰 ５ ２􀆰 ９ ４１􀆰 ２ ３􀆰 ８

由表 １ 可以看出ꎬ该聚合物粒子分布基本均匀ꎬ
平均粒径大小为 ８４􀆰 ４ ｎｍꎮ 聚合物产品粒径分布

小、窄ꎬ满足反相微乳液聚合物的粒径分布特征ꎮ
２􀆰 １􀆰 ３　 溶解性能

ＢＣＧ－１Ｒ 的溶解性能测试结果如图 １ 所示ꎮ 由

图 １ 可以看出ꎬ用 ＢＣＧ－１Ｒ 配制的水溶液在 ２０ ｍｉｎ
左右时ꎬ黏度基本达到稳定ꎬ并且在配制过程中没有

出现结团、“鱼眼”现象ꎬ溶解均匀ꎬ具有良好的分散

溶解性和较高的现场应用价值ꎮ

１—ＢＣＧ－１ꎻ２—ＢＣＧ－１Ｒ

图 １　 ＢＣＧ－１Ｒ 溶解性能测试

２􀆰 ２　 压裂液的性能

２􀆰 ２􀆰 １　 耐温耐剪切性能

采用 ＲＳ６０００ 流变仪测试了 １２０℃和 １６０℃的压

裂液配方在 １７０ ｓ－１下的耐温耐剪切性能ꎬ结果如图

２、图 ３ 所示ꎮ 经过 ９０ ｍｉｎ 高温剪切后表观黏度保

持在 ５０ ｍＰａ􀅰ｓ 以上ꎮ总体表明该压裂液受高剪切速

率的影响小ꎬ耐温能力强ꎮ

１—黏度ꎻ２—温度

图 ２　 １２０℃压裂液的黏度－温度－剪切速率－
时间曲线

１—黏度ꎻ２—温度

图 ３　 １６０℃压裂液的黏度－温度－剪切速率－
时间曲线

２􀆰 ２􀆰 ２　 黏弹性测试

在室温条件下ꎬ对 １２０℃配方的 ＢＣＧ－１Ｒ 压裂

液进行应力扫描实验ꎬ设置振荡频率为 １􀆰 ０ Ｈｚꎮ 实

验结果如图 ４ 所示ꎮ 由图 ４ 可以看出ꎬ在 ０􀆰 ２２ ~
１􀆰 ０ Ｐａ 的应力范围内ꎬＢＣＧ 压裂液的 Ｇ∗值基本不

变ꎬ说明该压裂液的线性奶弹性区为 ０􀆰 ２２~１􀆰 ０ Ｐａꎮ
在线性黏弹性区内恒定频率为 １ Ｈｚ、恒定应力为

０􀆰 ２５ Ｐａꎬ对样品进行黏弹性测试即可得到压裂液体

系的储能模量 Ｇ′和损耗模量 Ｇ″ꎮ 对 ２０、１２０℃下的

压裂液进行持续 ３ ｍｉｎ 的黏弹性测试ꎬ测试结果如

图 ５、图 ６ 所示ꎮ

１—Ｇ′ꎻ２—Ｇ″ꎻ３—Ｇ∗

图 ４　 ＢＣＧ－１Ｒ 的压裂液应力扫描曲线
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１—Ｇ′ꎻ２—Ｇ″ꎻ３—Ｇ∗

图 ５　 ２０℃条件下模量测试

１—Ｇ′ꎻ２—Ｇ″ꎻ３—Ｇ∗

图 ６　 １２０℃条件下模量测试

实验结果表明ꎬＢＣＧ－１Ｒ 配制的压裂液 Ｇ′值远
高于 Ｇ″值ꎬ且与 Ｇ∗值非常接近ꎬ表现出明显的弹性
特征ꎮ 随着温度的升高ꎬ压裂液的储能模量 Ｇ′减
小ꎬ但体系储能模量始终大于耗能模量ꎬ表明该压裂

液具有较大的结构强度ꎮ
２􀆰 ２􀆰 ３　 破胶及残渣含量

按照 １２０、１６０℃ 的配方配制压裂液ꎬ分成 ２ 组

并按照 ０􀆰 ０３％、０􀆰 ０５％的比例加入破胶剂(过硫酸

铵)ꎬ在 ９５℃ 的温度条件下恒温破胶ꎬ当黏度低于

５ ｍＰａ􀅰ｓ 则视为彻底破胶ꎬ用彻底破胶的破胶液进

行相关测试ꎬ测试数据如表 ２ 所示ꎮ 由破胶液外观

可以看出ꎬ２ 个配方的破胶液均呈半透明状ꎬ且无沉

淀、絮凝现象ꎬ测试结果表明:２ 组压裂液破胶液的

残渣含量都极低(３ ｍｇ / Ｌ 以下)ꎬ因此其对储层和支

撑裂缝导流能力的损害都很小ꎬ并且表面张力均低

于 ２６ ｍＮ / ｍꎬ有利于破胶液的快速返排ꎮ
表 ２　 破胶性能及残渣含量

组别

破胶剂

质量分

数 / ％

破胶

时间 /
ｈ

破胶液外观

破胶液

黏度 /
(ｍＰａ􀅰ｓ)

破胶液

表面张力 /
(ｍＮ􀅰

ｍ－１)

残渣质

量浓度 /
(ｍｇ􀅰

Ｌ－１)
１２０℃配方 ０􀆰 ０３ ４􀆰 ５ 微白色无沉淀 ４􀆰 ８ ２５􀆰 ８６ ２􀆰 ７８

　 ０􀆰 ０５ ３􀆰 ０ 半透明无沉淀 ３􀆰 ３ ２４􀆰 ５６ ３􀆰 ６２
１６０℃配方 ０􀆰 ０３ ３􀆰 ５ 半透明无沉淀 ４􀆰 ６ ２３􀆰 １９ ２􀆰 ３４

　 ０􀆰 ０５ ２􀆰 ５ 半透明无沉淀 ３􀆰 ５ ２３􀆰 ９７ ２􀆰 ４５

２􀆰 ２􀆰 ４　 破乳性能

采用 １２０℃配方的破胶液与现场所取的原油进

行破乳性能测试ꎬ实验数据如表 ３ 所示ꎮ 测试结果

表明ꎬＢＣＧ－１Ｒ 配制的压裂液体系破乳性能优良ꎬ可
以有效避免压裂液对地层造成的乳化伤害ꎮ

表 ３　 破乳性能测试

原油与破胶

液体积比

分离出的破胶液体积 / ｍＬ

５ ｍｉｎ １０ ｍｉｎ ３０ ｍｉｎ １ ｈ ２ ｈ ４ ｈ ８ ｈ

破乳

率 / ％

１０ ∶３０ ７􀆰 ５ １３􀆰 ０ １８􀆰 ８ ２６􀆰 ５ ２８􀆰 ０ ３０ ３０ １００

２０ ∶２０ ５􀆰 ０ １３􀆰 ５ １５􀆰 ５ １７􀆰 ８ １８􀆰 ８ ２０ ２０ １００

３０ ∶１０ ３􀆰 ０ ５􀆰 ６ ７􀆰 ６ ８􀆰 ２ ９􀆰 ８ １０ １０ １００

３　 现场应用

内蒙某油井井深 ３ ４５０ ｍꎬ 目的层温度为

１１８􀆰 ６℃ꎮ 由于该井为边远探井ꎬ布井位置较为偏

远ꎬ设备运输成本高ꎬ并且施工现场准备的储液罐数

量有限ꎬ因此ꎬ只能利用数量不多的储液罐、水罐车、
混砂车和压裂车进行压裂液配制和施工ꎮ

为了克服施工现场设备不足的问题ꎬ采用了

１２０℃配方的 ＢＣＧ－１Ｒ 压裂液进行连续混配施工ꎬ
施工曲线如图 ７ 所示ꎮ 压裂施工过程共计泵入压裂

液 ２８６􀆰 ６ ｍ３ꎬ共加支撑剂 ５０􀆰 ３ ｍ３ꎬ破裂压力为

３７􀆰 １６ ＭＰａꎬ加砂压力为 ３３ ~ ５５ ＭＰａꎬ施工过程顺利

完成ꎬ表明该压裂液各方面性能完全能满足连续混

配压裂的施工方式ꎮ 压裂后关井 ４ ｈꎬ然后放喷ꎬ返
排液呈微乳白色且已完全破胶水化ꎬ未发现乳化现

象ꎬ２４ ｈ 累计返排液量为 ２５６􀆰 ５ ｍ３ꎬ破胶液的返排

率接近 ９０％ꎬ说明破胶液返排性能优异ꎮ

１—油压ꎻ２—砂比ꎻ３—排量

图 ７　 乳化压裂液在线压裂施工曲线

４　 结论

(１)采用反相微乳液法合成了一种压裂液用乳

液型稠化剂 ＢＣＧ－１Ｒꎬ该乳液型稠化剂的粒径大小

符合微乳液特征ꎬ具有良好的稳定性、起黏时间短、
配液过程简单ꎮ 该稠化剂配制的压裂液表观黏度和

　 　 　 　 (下转第 １１９ 页)
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性能在高速率剪切后变化较小ꎬ并且耐温耐剪切性

能(可达 １６０℃)良好ꎮ 该压裂液能彻底破胶ꎬ表面

张力低于 ２６ ｍＮ / ｍꎬ并且几乎无残渣(３ ｍｇ / Ｌ 以

下)ꎬ破胶液与某井的原油样品在 ４ ｈ 内破乳率可

达 １００％ꎮ
(２)该压裂液已在现场成功应用数井次ꎬ进行

过压裂液连续混配施工ꎬ施工顺利ꎬ加砂率高ꎬ并且

采取措施后破胶液返排率较高ꎬ在满足连续混配压

裂施工要求的同时ꎬ对储层的伤害很小ꎮ 反相微乳

液型聚合物压裂液在连续混配施工以及降低储层伤

害等方面优势明显ꎮ
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