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摘要:为实现老化油泥的资源化利用ꎬ开发了新型“混合表面活性剂＋混碱”复配化学清洗剂并开展了相应的热化学淋洗处

理实验ꎮ 利用单因素变量法确定了清洗剂中表面活性剂组分和混合碱组分的配比、温度、液固比、搅拌转速和清洗时间等条件

对残油率和油品回收量的影响ꎬ通过正交实验优化了工艺参数ꎮ 结果表明ꎬ当清洗时间为 ３０ ｍｉｎ、清洗温度为 ８５℃、搅拌转速

为 ２００ ｒ / ｍｉｎ、液固比为 ４ ∶１时ꎬ含油率为 １２􀆰 ９％的老化油泥样品经一级清洗后油泥残油率降为 １􀆰 ４８％ꎻ经二级清洗后油泥残油

率仅下降 ０􀆰 １％ꎮ 实验证明一级清洗较为经济、合理ꎮ
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　 　 含油污泥产生于原油开采、储运和油品加工过

程中ꎬ产出量大ꎬ含有的有毒有害物质成分复杂ꎬ严
重危害产出区域周边生态环境及人类健康[１]ꎮ 同

时油泥中含有大量的可燃物质ꎬ可以进行回收资源

化利用ꎮ 含油污泥的常规处理方法有固化法、焚烧

法和填埋法等ꎮ 传统方法存在大面积占用土地资

源、能耗大且油品回收率低等缺点ꎮ 新兴的热化学

清洗法、萃取法、超热蒸汽喷射法、热解法和生物处

理等技术具有更高的能源和环保效率[２－５]ꎮ 热化学

清洗法主要是利用减小溶液的表面张力、改变油泥

表面的润湿性和破坏油泥的刚性界面膜等机理完成

油、水、泥的三相分离ꎮ 目前国内外含油污泥热化学

清洗技术主要应用于含油量较高、乳化较轻的落地

原油和油砂的原油回收处理ꎮ 老化油泥主要产生于

野外开采过程ꎬ很难进行及时处置ꎮ 由于长期暴露

于空气中ꎬ老化油泥具有油泥结合紧密、含油率低、
油组分复杂等特点ꎬ表现出相对于新污染油泥更难

分离处理的特征ꎮ 张强等[６] 运用生物堆肥的方式

对胜利油田老化油泥进行一年的堆肥实验ꎬ结果发

现不同分子量的烃有较大降解差异ꎬ随着苯环数的

增加降解率下降ꎮ 塔河油田地处新疆塔里木盆地北

部ꎬ有近 ３０ 年的发展史ꎬ原油开采利用过程中产生

的部分老化油泥堆积时间长达数年甚至 １０ 年以上ꎬ
属于多年老化油泥ꎮ 本文采用复配清洗剂对该油泥
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进行热化学清洗实验ꎬ考察了清洗药剂配比、温度、
时间等因素对残油率的影响ꎬ优化了相关参数ꎬ以期

为工业应用提供参考ꎮ

１　 实验部分

１􀆰 １　 材料与仪器

老化油泥样品取自塔河油田ꎬ外观为黑色块状

物ꎬ有浓厚的石油气味ꎮ 含水率参照 ＧＢ / Ｔ ２６０—
１９７７«石油产品水分测定法»测定ꎬ含油率参照 ＨＪ
１０５１—２０１９«土壤石油类的测定－红外分光光度法»
测定ꎬ固相含量＝ １００％－含水率－含油率ꎮ 经测定ꎬ
该样品含水率为 ３􀆰 ２％、含油率为 １２􀆰 ９％、固相含量

为 ８３􀆰 ９％ꎮ 四氯乙烯等试剂均为市场采购分析纯ꎮ
复配表面活性剂 ＱＤＹ－９、混合碱 ＱＤＧ－９ꎬ自制ꎮ

ＨＨ－４ 数显恒温水浴锅、ＪＪ－４Ａ 六联电动搅拌

器ꎬ常州普天仪器制造有限公司ꎻ１０１－１ＡＢ 电热鼓

风干燥箱ꎬ天津市泰斯特仪器有限公司ꎻＯＩＬ－４６０ 型

红外分光测油仪ꎬ北京华夏科创仪器股份有限公司ꎻ
ＨＹ－２Ａ 调速多用振荡器ꎬ常州金坛良友仪器有限

公司ꎮ
１􀆰 ２　 清洗过程

称取 ３０ ｇ 老化油泥样品于 ５００ ｍＬ 烧杯中ꎬ加
入指定量的表面活性剂和混合碱后转入研钵ꎬ先加

少量热水研磨油泥和药剂的混合物以降低油与泥之

间的附着力ꎬ将研磨后的浆状混合物转入 ５００ ｍＬ 烧

杯中ꎬ按一定液固比补充剩余热水ꎮ 达到温度后ꎬ将
烧杯置于水浴槽中在一定转速下开始清洗ꎮ 清洗

后ꎬ静置 ３０ ｍｉｎꎬ刮去浮油烘干ꎬ取下层油泥烘干ꎮ
烘干后ꎬ用四氯乙烯提取油泥中的油ꎮ 根据式(１)
计算油泥中的残油率[７]ꎮ

ω ＝ {ρ × １００ / [Ｄ × ｍ × (１ － ｆ)]} × ０􀆰 １ × １００％ (１)

其中:ω 为残油率ꎬ％ꎻｍ 为提取过程中所用油泥的

质量ꎬｇꎻｆ 为原始油泥含水率ꎬ％ꎻρ 为红外测油仪测

得四氯化碳中油的含量ꎬｍｇ / ＬꎻＤ 为稀释倍数ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 药剂添加量的影响

在温度 ８５℃、固液比 １ ∶ ４、搅拌器转速 ２００
ｒ / ｍｉｎ、清洗时间 ３０ ｍｉｎ 条件下ꎬ分别在固定 ＱＤＹ－９
添加量为 ５％时ꎬ改变 ＱＤＧ－９ 添加量ꎻ固定 ＱＤＧ－９
添加量为 ９％时ꎬ改变 ＱＤＹ－９ 添加量ꎮ 药剂添加量

和药剂复配对油泥残油率和回收量的影响如图 １
所示ꎮ

(ａ)ＱＤＧ－９ 投加量的影响

(ｂ)ＱＤＹ－９ 投加量的影响

１—残油率ꎻ２—油品回收量

图 １　 药剂投加量对残油率和油品回收量的影响

在 ＱＤＹ－９ 添加量为 ５％的条件下ꎬＱＤＧ－９ 添加

量对油泥残油率和油品回收量的影响如图 １(ａ)所
示ꎮ 由图 １(ａ)可知ꎬ随着 ＱＤＧ－９ 添加量增加ꎬ残油

率逐渐降低ꎬ回收油质量趋于逐渐升高ꎬＱＤＧ－９ 添

加量达到 ９％后残油率趋于稳定ꎮ ＱＤＧ－９ 主要成分

为硅酸钠ꎬ硅酸钠可以与石油中的某些极性基团

(如胶质、沥青质)生成盐ꎬ使水溶性增加ꎬ而石油中

的酸性物质(如环烷酸类)可以被皂化ꎬ形成的表面

活性剂有利于油、泥分离ꎻ硅酸钠还可以降低表面活

性剂的临界胶束浓度(ＣＭＣ)ꎬＣＭＣ 越小越容易形成

胶束[８－１１]ꎮ 从油泥外观可以看出ꎬ当混合碱药剂用

量达到 ９％时ꎬ热洗后油泥颜色更接近土黄色ꎮ
固定 ＱＤＧ－９ 质量分数为 ９％ꎬＱＤＹ－９ 添加量对

油泥残油率和油品回收量的影响如图 １( ｂ)所示ꎮ
由图 １(ｂ)可知ꎬ随着 ＱＤＹ－９ 用量增加ꎬ残油率先降

低后升高ꎬ回收油品量先升高后降低ꎬ当 ＱＤＹ－９ 添

加量为 ２％时残油率最低ꎬ回收油品量最多ꎮ 从油

泥外观也可以看出ꎬ此时热洗后油泥颜色更接近土

色ꎮ 原因是 ＱＤＹ－９ 的主要成分为非离子表面活性

剂和阴离子表面活性剂ꎬ二者的除油本质不同[１２]ꎮ
非离子表面活性剂质量分数低时可发生吸附ꎬ浓度

增大时形成大量胶束导致溶液中游离表面活性剂分

子数量下降ꎬ混合物黏度增加ꎬ不利于固相表面油脱

落ꎻ对于阴离子表面活性剂ꎬ随其浓度增加阴离子基

团负电荷发生排斥ꎬ药剂吸附量减少ꎬ影响含油污泥

的分离效果ꎮ 综上可知ꎬ清洗剂适宜的添加量为

􀅰０６１􀅰



２０２１ 年 １０ 月 廖长君等:塔河油田老化油泥热清洗实验研究

９％ ＱＤＧ－９＋２％ ＱＤＹ－９ꎮ
２􀆰 ２　 清洗温度对残油率和油品回收量的影响

在复配清洗剂 ９％ ＱＤＧ－９＋２％ ＱＤＹ－９、固液比

１ ∶４、转速 ２００ ｒ / ｍｉｎ、清洗时间 ３０ ｍｉｎ 条件下ꎬ清洗

温度对油泥残油率和油品回收量的影响如图 ２(ａ)
所示ꎮ 由图 ２(ａ)可知ꎬ温度在 ６０~７０℃时残油率相

对较高ꎬ当温度超过 ７０℃ꎬ随着温度升高ꎬ残油率逐

渐降低ꎬ回收油品的质量也逐渐增大ꎮ 由油泥外观

可知ꎬ在 ６０ 和 ７０℃下清洗后油泥的颜色为灰褐色ꎬ
在 ８５ 和 ９０℃ 下清洗后油泥的颜色已基本接近土

色ꎮ 温度较低时ꎬ含油污泥黏度较大ꎬ聚集能力强ꎬ
药剂活性低ꎬ只能分离浅表油泥[１３]ꎻ温度升高ꎬ黏度

降低ꎬ油膜粘附能力减弱ꎬ油水密度差增大ꎬ洗脱出

的油凝聚成油珠上浮ꎬ油水界面清晰ꎬ易于分离ꎮ 此

外ꎬ温度升高也提高了 ＱＤＹ－９ 的活性ꎮ 而温度过

高ꎬ水分蒸发较快降低了液固相接触面积ꎬ不利于油

泥分离ꎬ底泥残油浓度增大ꎬ而且温度越高系统能耗

越大[１４－１６]ꎮ
２􀆰 ３　 液固比对残油率和油品回收量的影响

在复配清洗剂 ９％ ＱＤＧ－９＋２％ ＱＤＹ－９、温度为

８５℃、转速 ２００ ｒ / ｍｉｎ、清洗时间 ３０ ｍｉｎ 条件下ꎬ液固

比对油泥残油率和油品回收量的影响如图 ２(ｂ)所
示ꎮ 由图 ２(ｂ)可知ꎬ残油率随着液固比增大先减小

后急剧增加再大幅减小ꎮ 当液固比为 ４ ∶１时残油率

为 １􀆰 ４８％ꎬ油品回收量也相对较多ꎬ此时清洗后油

泥颜色最接近土黄色ꎮ 液固比大于 ４ ∶１后ꎬ随着液

固比的增大ꎬ残油率先上升后降低ꎮ 液固比较小时ꎬ
药剂与油泥颗粒不能充分接触ꎬ导致清洗效率较低ꎬ
同时加水量过少也不利于油与泥的分离ꎬ无法方便

地取出下层泥沙[１７]ꎻ液固比过大时ꎬ容易形成水包

油型乳状液ꎬ分离的油组分不能完全上浮ꎬ同时吸

附在土壤表面过量的表面活性剂使得分离出的污

油被重新吸附到土壤表面ꎬ从而降低了含油污泥

清洗效果[１８] ꎮ
２􀆰 ４　 搅拌速率对残油率和油品回收量的影响

在复配清洗剂 ９％ ＱＤＧ－９＋２％ ＱＤＹ－９、温度为

８５℃、液固比 ４ ∶１、清洗时间 ３０ ｍｉｎ 条件下ꎬ搅拌速

率对油泥残油率和油品回收量的影响如图 ２(ｃ)所
示ꎮ 由图 ２(ｃ)可知ꎬ油泥的残油率随着搅拌器转速

增加先降低后升高ꎬ２００ ｒ / ｍｉｎ 时达到最小值ꎬ当搅

拌速率大于 ２００ ｒ / ｍｉｎ 时残油率变大ꎮ 回收油品质

量随着拌器转速增加先升高后基本维持稳定ꎮ 由油

泥外观可以看出ꎬ当搅拌器转速为 ２００ ｒ / ｍｉｎ 时ꎬ底

泥颜色最接近土色ꎮ 清洗过程需要一定的搅拌速率

才能使清洗剂和油泥混合均匀ꎬ充分地接触有利于

残油率减小ꎻ但搅拌速率过大会增强油水乳化倾向ꎬ
形成水包油型乳化液ꎬ影响清洗效果[１９－２０]ꎮ
２􀆰 ５　 搅拌时间对残油率和油品回收量的影响

在复配清洗剂 ９％ ＱＤＧ－９＋２％ ＱＤＹ－９、温度为

８５℃、液固比 ４ ∶１、转速 ２００ ｒ / ｍｉｎ 条件下ꎬ清洗时间

对油泥残油率和油品回收量的影响如图 ２(ｄ)所示ꎮ
由图 ２(ｄ)可知ꎬ油泥的残油率随着时间的增长先下

降后增加ꎬ回收油品质量逐渐增加后趋于稳定ꎮ 由

油泥外观可以看出ꎬ清洗后底泥颜色逐渐变浅ꎬ接近

　 　 　 　 　 　 　

(ａ)温度的影响

(ｂ)液固比的影响

(ｃ)搅拌速率的影响

(ｄ)清洗时间的影响

１—残油率ꎻ２—油品回收量

图 ２　 工艺条件对油泥残油率和油品回收量的影响
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土色ꎮ 当时间达到 ３０ ｍｉｎ 时ꎬ化学清洗剂与油泥基

本混合均匀ꎬ清洗效率最高ꎮ 搅拌时间短ꎬ化学清洗

剂与污泥不能充分接触ꎬ难以达到良好的除油脱水

效果[２１]ꎻ而搅拌时间持续延长ꎬ脱油率下降ꎬ可能的

原因是搅拌时间过长使老化油泥的黏度升高、流动

性变差ꎬ导致乳化形成水包油型乳液ꎬ从而阻碍进一

步的油水分离[２２]ꎮ
２􀆰 ６　 正交实验分析

为优化各项参数ꎬ用 ９％ ＱＤＧ－９＋２％ ＱＤＹ－９
复配清洗剂清洗油泥ꎬ以残油率为指标ꎬ对清洗温

度、液固比、搅拌速率、清洗时间进行 Ｌ９(３４)正交实

验ꎮ 表 １ 为正交实验因素水平表ꎬ表 ２ 为正交实验

结果ꎮ 极差分析说明各因素对清洗后残油率影响的

大小关系为:温度>搅拌速率>液固比>清洗时间ꎮ
因此在工程设计中ꎬ应优先考虑清洗温度对油泥清

洗效率的影响ꎮ 从各因素水平均值可见ꎬ各工艺因

素最佳组合为清洗温度 ９０℃、液固比 ４ ∶１、搅拌速率

２００ ｒ / ｍｉｎ、时间 ３０ ｍｉｎꎬ此时残油率最低ꎮ 按上述

参数重复 ３ 次实验ꎬ测定残油率ꎬ结果为 ０􀆰 ８５％ ±
０􀆰 １２％ꎮ

表 １　 正交实验因素水平表

水平
清洗温度 / ℃ 液固比 搅拌速率 / ( ｒ􀅰ｍｉｎ－１) 时间 / ｍｉｎ

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

１ ７０ ４ ∶１ １００ ２０

２ ８０ ５ ∶１ １５０ ３０

３ ９０ ６ ∶１ ２００ ４０

表 ２　 正交实验结果

编号
因素

Ａ Ｂ Ｃ Ｄ

残油率 /
％

１ １ １ １ １ ６􀆰 ４３

２ １ ２ ２ ２ ６􀆰 ９２

３ １ ３ ３ ３ ５􀆰 ９９

４ ２ １ ２ ３ ３􀆰 ５６

５ ２ ２ ３ １ ３􀆰 ６１

６ ２ ３ １ ２ ３􀆰 ４４

７ ３ １ ３ ２ ０􀆰 ８７

８ ３ ２ １ ３ １􀆰 ６４

９ ３ ３ ２ １ ２􀆰 ２２

Ｋ１ ６􀆰 ４５ ３􀆰 ６２ ３􀆰 ８４ ４􀆰 ０９ 　

Ｋ２ ３􀆰 ５４ ４􀆰 ０６ ４􀆰 ２３ ３􀆰 ７４ 　

Ｋ３ １􀆰 ５８ ３􀆰 ８８ ３􀆰 ４９ ３􀆰 ７３ 　

Ｒ ４􀆰 ８７ ０􀆰 ４４ ０􀆰 ７４ ０􀆰 ３６ 　

　 　 按照正交实验确定的最佳因素水平对老化油泥

进行一级清洗ꎬ静置分层ꎬ再除油除水ꎻ按照相同条

件对油泥进行二次清洗ꎬ残油率降至 ０􀆰 ７５％ꎬ下降

了 ０􀆰 １％左右ꎮ 这可能是由于经过一级清洗后残油

率已经较低ꎬ或所用清洗剂对残余污泥组分洗涤无

效或者效果很差ꎮ 所以ꎬ确定洗涤次数为 １ 次ꎮ 油

泥经过一级热清洗前后的扫描电镜见图 ３ꎮ 热清洗

前油泥表面较平滑ꎬ结构紧实ꎬ吸附的油分布满黏土

表面ꎬ并与黏土聚集在一起难以分离ꎻ热清洗后的油

泥结构松散ꎬ颗粒之间并没有聚集在一起ꎬ呈块状结

构ꎬ并存在孔洞ꎬ无固定形态ꎬ表面不平滑ꎮ

(ａ)热清洗前 (ｂ)热清洗后

图 ３　 油泥热洗前后扫描电镜图

３　 结论

(１)“混合表面活性剂＋混碱”复配化学清洗剂

热清洗多年老化油泥的方法基本可行ꎮ 当复配剂量

９％ ＱＤＧ－９＋２％ ＱＤＹ－９、清洗温度 ８５℃、搅拌速率

２００ ｒ / ｍｉｎ、液固比 ４ ∶１、搅拌时间 ３０ ｍｉｎ 时ꎬ油泥含

油率从 １２􀆰 ９％降至 １􀆰 ４８％ꎮ
(２)各因素对油泥残油率影响关系依次为:温

度>搅拌速率>液固比>清洗时间ꎬ因此在工程应用

中首先要选定适宜的清洗温度ꎬ并且控制搅拌速率ꎮ
一级热清洗即可ꎬ不需二级清洗ꎮ
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