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摘要：因海上油田具有渗透率较高且大孔道发育的特点，常规封堵剂难以满足其优势通道封堵技术经济要求。为

解决该问题并能对渤海油藏高渗透层进行有效封堵，以渤海油藏储层特征及流体性质为基础，以化学分析、物理模

拟、仪器检测为技术手段，以油藏工程和无机化学为理论指导，在油藏温度条件下开展了封堵剂组成优化及其影响

因素实验研究。结果表明，从封堵剂固化时间、酸溶性和抗压强度等方面考虑，推荐固化剂为NaOH，增粘剂为无机

增粘剂，缓凝剂为复合缓凝剂。在固化剂、增粘剂、缓凝剂和主剂等组分中，缓凝剂对封堵剂固化时间影响较明

显。缓凝剂质量分数为0.1%～0.5%时，固化时间为5.5~480 h且可调节。
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Experimental study on the composition optimization of
plugging agents and its influencing factors for highly

permeable layers of Bohai Oilfield

WANG Tingting1，LU Xiangguo1，PAN He1，CHEN Yang1，LIU Jinxiang1，WU Han1，ZHANG Yunbao1，2，XIA Huan2

（1.Key Laboratory of Enhanced Oil and Gas Recovery，Ministry of Education，Northeast Petroleum University，Daqing City，

Heilongjiang Province，163318，China；2.Tianjin Branch Company，CNOOC Ltd.，Tianjin City，300450，China）

Abstract：Due to the high permeability and the development of high-capacity channels in offshore oilfields，it is difficult
for the conventional plugging agents to meet the technical and economic requirements of plugging. In order to solve this
problem and plug the highly permeable layers effectively，the composition of plugging agent was optimized and its influenc⁃
ing factors were studied through experiments under the reservoir temperature condition based on the reservoir characteris⁃
tics and fluid properties of Bohai Oilfield. Physical simulation and instrument testing was done theoretically guided by inor⁃
ganic chemistry and reservoir engineering. Considering the curing time，the acid solubility and the compressive strength of
the plugging agent，NaOH，inorganic tackifier and compound retarder were recommended as the best choice for the curing
agent，the tackifier and the retarder. The influence of retarder on the curing time of the plugging agent is the most obvious
compared with the components of tackifier，curing agent，retarder and main agent. When the concentration of retarder is
from 0.1% to 0.5%，the curing time ranges from 5.5 hours to 480 hours.
Key words：Bohai Oilfield；highly permeable layers；plugging agents；influencing factors；composition optimization

渤海海域稠油油藏较多，油藏类型复杂，储层 具有厚度大、渗透率高、非均质性强、岩石胶结强度
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低和单井注采强度大等特点，开采难度较大［1-3］。因

此，采油工程技术领域面临诸多难题和挑战，要实

现和保持年产油气量 3 000×104 t的目标，就必须通

过采油新工艺技术突破来实现老油田挖潜。在中

海石油科技领先战略指引下，渤海油田以稳油控水

为出发点，以早注水、注好水、注够水和精细注水为

主线，以提高动用储量和单井产能为目的，以加快

采油速度和提高采收率为最终目标，形成了一系列

诸如稠油油藏高效开发开采工艺技术、海上稠油油

藏提高采收率技术和海上油田复杂井治理技术，有

效地减缓了老油田递减速度，为实现预定生产目标

奠定基础［4-7］。但随着油田开采时间的增加，注采井

优势通道对注聚合物或注水开发效果影响日渐严

重，已成为制约油田高效开发技术难题之一。近年

来，中国陆地油田在优势通道治理研究和矿场实践

方面取得丰硕成果，形成了以聚合物体膨颗粒、淀

粉-丙烯腈凝胶和复合离子聚合物凝胶等为代表的

大孔道封堵技术，取得了良好增油降水效果［8-11］。

与陆地油田相比较，海上油田在储层地质特征、注

采参数和完井方式等方面存在较大差异。首先，海

上油田储层岩石胶结强度极低；其次，单井注采强

度较大，水流冲刷作用较强，极易破坏岩石结构，形

成大尺寸优势通道；再者，为防止储层结构破坏后

出砂，海上油田油水井皆采取优质筛管完井方式

（网孔直径为70目）。因此，陆地油田广泛应用的颗

粒类封堵剂因过筛管问题而无法使用，聚合物凝胶

类封堵剂因封堵强度低和药剂费用高等因素的制

约而无法满足大尺寸优势通道封堵技术及经济指

标要求［12-16］。为解决海上油田大尺寸优势通道封堵

技术难题，以无机化学和油藏工程等为理论指导，

以化学分析、仪器检测和物理模拟等为技术手段，

以渤海油藏储层和流体为研究对象，开展封堵剂组

成优化和性能评价实验研究，以期为后续矿场试验

提供重要决策依据。

1 实验器材与方法

1.1 实验器材

封堵剂配制和储存仪器设备主要包括HJ-6型
多头磁力搅拌器、电子天平、烧杯、试管、HW-ⅢA
型恒温箱和WSM-200KN压力试验机等。

实验所用药剂主要包括：主剂（主要成分为超

细粉煤灰颗粒和硅酸盐矿渣，粒径大于 300目）；增

粘剂包括相对分子质量为 300～500×104的低分聚

合物、相对分子质量为 700×104的抗盐聚合物和无

机增粘剂；固化剂包括NaOH，KOH和Na2CO3；缓凝

剂包括葡萄糖酸钠、柠檬酸和复合缓凝剂。

实验用水为清水，总矿化度为817.1 mg/L，其中

Na+，Ca2+，Mg2+，Cl-，SO42-，CO32-，HCO3-的质量浓度分

别为231.9，12.0，4.9，106.4，57.6，15.3和389.0 mg/L。
1.2 实验方法

固化剂、增粘剂和缓凝剂优选 封堵剂配方为

30%主剂+5.0%增粘剂+0.15%固化剂+0.1%缓凝

剂。采用固化时间、抗压强度和失重率等指标，优选

固化剂、增粘剂和缓凝剂。实验方法为：①固化时

间。采用上述配方配制封堵剂，采用控制单一变量

的方式优化固化剂、增粘剂和缓凝剂的固化时间。

②抗压强度。当封堵剂对大尺寸优势通道实施封堵

后，在后续生产过程中将承受巨大外部作用力，这

就要求封堵剂具有较高抗压和耐冲刷能力。采用

取心钻头对封堵剂进行取心，并用WSM-200KN压

力试验机测量其抗压强度，以评价封堵剂抗压和耐

冲刷能力。③酸溶性。当封堵剂对大尺寸优势通道

实施封堵后，若要解除封堵，常采用的处理方法为

酸化，这就要求封堵剂具有良好的酸溶性。为此，

将封堵剂与 5%，7%和 13%等不同质量分数的盐酸

和土酸接触，通过失重率指标来评价其酸溶性。

封堵剂固化时间及其影响因素 采用正交试

验方法，固化剂、缓凝剂和主剂为影响因素，设计三

水平三因素正交表，其中固化剂的 3个水平分别为

0.05，0.10和 0.15；缓凝剂的 3个水平分别为 0.10，
0.25和0.50；主剂的3个水平分别为20，25和30。除

特别说明外，实验温度为65 ℃。

封堵剂性能评价 实验封堵剂配方为 30%主

剂+5.0%增粘剂+0.5%固化剂+0.1%缓凝剂。性能评

价包括：①抗稀释性。按照水与样品质量比分别为

0.25∶1，0.5∶1，0.75∶1和 1∶1的比例进行稀释实验，

将配制好的样品放于 65 ℃恒温箱内，记录固化时

间。②耐温性。将配制好的封堵剂样品分别放于

常温条件下和45，65以及85 ℃恒温箱内，考察环境

温度对封堵剂固化时间的影响。③耐碱性。将配

制好的封堵剂与不同质量分数（5%，7%，13%）的强

碱（NaOH）接触 5 h，观测封堵剂外观和质量变化来

评价其耐碱性。

2 实验结果分析

2.1 实验药剂优选结果

2.1.1 固化剂

Na2CO3，KOH和NaOH等 3种固化剂皆可使主
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剂发生固化反应，固化时间分别为39，23和20 h。3
种固化剂生成封堵剂强度由大到小依次为NaOH，

KOH，Na2CO3（图1）。

图1 固化剂对应力-应变关系的影响

Fig.1 Influence of curing agent on the relationshipbetween stress and strain
反应机理分析表明，硅酸盐原料在碱性催化剂

作用下，Si-O键和Al-O键断裂，形成低聚状态硅氧

四面体和铝氧四面体单元。随反应进行，这些单元

逐渐脱水和重新聚合，形成固体封堵剂。

3种固化剂配制的封堵剂与5%，7%和13%不同

质量分数的盐酸和土酸溶液相互作用，得到溶蚀后

样品失重率实验结果（表1）。
表1 固化剂与不同质量分数的盐酸和土酸作用下

样品失重率实验结果
Table1 Weight loss rate of experimental samples after

the curing agent reacts with the
hydrochloric acid and the mud
acid of various mass fractions %

酸液

盐酸

土酸

质量

分数

5
7

13
5
7

13
5
7

13
5
7

13
5
7

13
5
7

13

固化剂

NaOH

KOH

Na2CO3

NaOH

KOH

Na2CO3

失 重 率

1 h
42.33
45.97
51.71
43.71
46.75
53.45
44.51
49.35
56.53
55.35
61.79
62.19
56.78
62.80
61.30
58.61
64.53
70.91

2 h
57.91
74.32
75.66
60.00
71.72
73.18
59.62
77.52
78.83
72.57
73.51
77.31
73.25
76.55
79.53
75.67
79.63
82.35

3 h
76.40
81.39
83.15
71.25
78.91
85.12
76.35
82.63
89.73
81.62
87.97
85.15
82.91
89.18
91.78
86.43
91.17
92.31

4 h
83.18
89.27
93.02
78.57
83.71
94.58
82.03
86.88
97.65
91.77
98.32

100
93.31
99.30

100
91.74

100
100

5 h
90.16
96.82

100
89.33
93.67

100
91.42
95.35

100
95.32

100
100
94.97

100
100
95.57

100
100

从表1可以看出，随酸液质量分数增加，酸蚀反

应速度加快。土酸侵蚀效果优于盐酸。当土酸质

量分数为7%和13%时，4 h溶蚀反应就已完全完成，

而盐酸则需要5 h。
2.1.2 增粘剂

当固化时间达到50 h时，低分聚合物配制的封

堵剂未能完成固化反应，此时抗盐聚合物和无机增

粘剂配制的封堵剂都已完成固化反应，实际所用固

化时间分别为22和20 h。
从增粘剂类型对封堵剂抗压强度影响实验结

果（图2）可以看出，与抗盐聚合物相比，无机增粘剂

配制的封堵剂固化后抗压强度较高。

图2 增粘剂对应力-应变关系的影响

Fig.2 Influence of tackifier on the relationshipbetween stress and strain
3种增粘剂配制的封堵剂与5%，7%和13%等不

同质量分数的盐酸和土酸溶液相互作用，从失重率

实验结果（表2）可以看出，随酸液质量分数增加，酸

蚀反应速度加快，质量分数分别为7%和13%的土酸

溶液可在4 h内与样品完成溶蚀反应。实验数据分

析认为，低分聚合物配制的封堵剂样品耐酸性最

差，抗盐聚合物较好，无机增粘剂耐酸性最强。

2.1.3 缓凝剂

分别采用葡萄糖酸钠、柠檬酸和复合缓凝剂配

制封堵剂，固化时间分别为80，42和20 h，未加缓凝

剂时的固化时间为 13 h。由此可见，葡萄糖酸钠具

有较好的缓凝效果。

从缓凝剂对封堵剂抗压强度影响实验结果（图

3）可以看出，在3种缓凝剂中，复合缓凝剂配制的封

堵剂的抗压能力较强，其次为柠檬酸，葡萄糖酸钠

最差。

3种缓凝剂配制的封堵剂与5%，7%和13%不同

质量分数的盐酸和土酸溶液相互作用，其失重率实

验结果见表3。从表3可以看出，随酸液质量分数的

增加，酸蚀反应速度加快。土酸侵蚀速度大于盐

酸。7%和13%土酸用4 h就可以完全溶蚀封堵剂样
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表2 增粘剂与不同质量分数的盐酸和土酸作用下
样品失重率实验结果

Table2 Weight loss rate of experimental samples after
the tackifier reacts with the
hydrochloric acid and the mud
acid of various mass fractions %

酸液

盐酸

土酸

质量

分数

5
7

13
5
7

13
5
7

13
5
7

13
5
7

13
5
7

13

增粘剂

类型

低分

聚合物

抗盐

聚合物

无机

增粘剂

低分

抗盐

聚合物

无机

增粘剂

失 重 率

1 h
48.67
53.88
57.89
44.09
48.69
59.12
41.23
45.97
49.35
66.11
70.98
81.56
61.76
67.97
73.66
56.36
60.34
61.65

2 h
63.37
71.79
81.19
60.61
72.31
78.59
56.13
71.72
75.52
83.59
87.65
89.49
76.88
85.67
87.45
73.67
75.88
79.67

3 h
81.09
85.93
89.95
77.89
83.66
88.71
72.25
78.91
83.99
85.77
91.26
95.88
83.45
88.97
94.63
84.21
86.57
89.60

4 h
89.34
95.17
97.65
87.66
91.56
95.74
74.90
83.71
89.11
95.59
97.56

100
90.21
93.67
97.88
92.89
99.13

100

5 h
94.62
98.68

100
92.22
96.32

100
89.05
93.67

100
99.97

100
100
99.93
99.98

100
99.87

100
100

图3 缓凝剂对应力-应变关系的影响

Fig.3 Influence of retarder on the relationship
between stress and strain

品，而盐酸则需要 5 h。实验数据进一步分析表明，

葡萄糖酸钠配制的封堵剂样品与土酸作用后失重

率较高，耐酸性较差，柠檬酸较好，复合缓凝剂耐酸

性最强。

2.2 封堵剂固化时间多因素分析

采用正交表（表4）设计配方以及上述优选固化

剂和缓凝剂配制封堵剂，分析固化时间结果，采用

极差分析法将3个实验因素对固化时间影响进行分

析，固化剂3个水平（0.05%，0.10%和0.15%）下的极

表3 实验样品失重率
Table3 Weight loss rate of experimental samples %

酸液

盐酸

土酸

质量

分数

5
7
13
5
7

13
5
7

13
5
7

13
5
7

13
5
7

13

缓凝剂

葡萄

糖酸钠

柠檬酸

复合

缓凝剂

葡萄

糖酸钠

柠檬酸

复合

缓凝剂

失 重 率

1 h
45.90
49.61
61.91
43.22
47.73
56.35
41.23
45.97
49.35
62.99
68.58
79.36
59.44
65.51
72.53
56.36
60.34
61.65

2 h
59.61
75.75
79.23
57.15
73.31
77.31
56.13
71.72
75.52
79.85
83.00
86.91
75.71
81.52
82.60
73.67
75.88
79.67

3 h
78.89
85.27
90.65
75.27
83.35
88.73
72.25
78.91
83.99
88.91
93.62
97.25
86.29
91.73
94.97
84.21
86.57
89.60

4 h
82.57
89.31
98.91
79.23
87.63
94.66
74.90
83.71
89.11
95.58
99.87
100
93.75
99.57

100
92.89
99.13

100

5 h
93.61
98.63

100
93.16
95.81

100
89.05
93.67

100
99.95

100
100
99.91

100
100
99.87

100
100

表4 正交试验结果及综合评价指标
Table4 Orthogonal test results and comprehensiveevaluation index

样品

编号

1
2
3
4
5
6
7
8
9

因 素 / %
固化剂

0.05
0.05
0.05
0.10
0.10
0.10
0.15
0.15
0.15

缓凝剂

0.10
0.25
0.50
0.10
0.25
0.50
0.10
0.25
0.50

主剂

20
25
30
25
30
20
30
20
25

固化

时间/h
42

175
480
35
72

336
20
45

168
差为154.66，缓凝剂3个水平（0.10%，0.25%，0.50%）

下的极差为 295.67，主剂 3 个水平（20%，25%和

30%）下的极差为64.67，因此，从其固化时间测试结

果可以看出，各因素对固化时间影响从主到次为：

缓凝剂、固化剂、主剂。当缓凝剂用量达到 0.50%
时，固化时间延长，而主剂用量对固化时间影响程

度较小。例如，7号样品固化速度最快，20 h已完全

固化，而 3号样品固化时间最长，达到 480 h。依据

油田实际注入量要求，可以通过调整配方组成中缓

凝剂质量分数来满足施工时间要求。
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2.3 封堵剂性能评价结果

2.3.1 抗稀释性

在封堵剂配方组成固定条件下，其固化时间为

20 h，将其稀释后，其固化时间分别为 31，37，41和

48 h。由此可见，水与样品质量比对封堵剂固化时

间存在影响。随水与样品质量比增加，封堵剂固化

时间逐渐增加。分析认为，随体系内水量增加，能

够发生交联反应物质接触几率降低，因此固化时间

延长。

2.3.2 耐温性

在封堵剂配方固定条件下，将配制好的封堵剂

样品分别放于常温下及45，65和85 ℃恒温箱中，其

固化时间分别为84，8，5.5和4.5 h。由此可见，温度

对封堵剂固化时间存在影响。随着温度的增加，封

堵剂固化时间逐渐变短。其原因为，温度的增加能

够增加溶液中分子的运动速度，从而增加分子间碰

撞几率，导致化学反应的速度增加，固化时间变短。

2.3.3 耐碱性

采用质量分数分别为 5%，7%和 13%的NaOH
溶液与封堵剂进行 5 h侵蚀实验，从侵蚀后其质量

变化（表 5）可以看出，时间和碱质量分数对封堵剂

固体腐蚀效果存在影响。随时间增加，各样品质量

呈现先下降后上升再略有下降，总体上变化不大，

说明封堵剂有良好的抗碱腐蚀性。分析结果表明，

NaOH与封堵剂发生反应使质量增加。最初 1 h质

量略有下降是因为在表面氧化物溶解后，部分未反

应玻璃体在碱性环境中溶解，溶解硅铝配合物从固

体颗粒表面向颗粒间隙扩散。由此可见，封堵剂具

有明显的抗碱腐蚀能力。

表5 NaOH腐蚀样品失重率
Table5 Weight loss rate of NaOH corrosion sample %

NaOH质

量分数

5
7
13

失 重 率

1 h
0.05
0.21
0.77

2 h
-0.91
-0.63
-1.39

3 h
-0.82
-1.40
-2.09

4 h
-1.57
-2.43
-3.00

5 h
-1.11
-1.71
-2.83

2.3.4 元素组成测试

采用Na2CO3，KOH和NaOH等 3种固化剂配制

封堵剂样品，对其进行元素组成分析，从实验结果

（表 6）可以看出，封堵剂主要组成元素为 Si，Al和
O。当固化剂为KOH时，固化后封堵剂中K含量明

显增多，钠含量较少。固化剂为NaOH和Na2CO3时，

固化后封堵剂中钠含量明显增多，钾含量较少。3
种固化剂配制的封堵剂元素组成差别不大，从固化

时间、抗压强度和酸溶性角度考虑，NaOH固化剂形

表6 封堵剂元素组成
Table6 Element composition of plugging agent

元素

C
O
Na
Mg
Al
Si
Ca
K

质量分数/%
KOH
2.94

28.88
1.25
2.25

22.39
27.25
10.51
4.53

NaOH
2.26

40.28
2.28
4.87
8.64

19.43
22.24
0

Na2CO3

4.72
37.28
1.75
2.11

16.34
28.54
9.26
0

原子数百分含量/%
KOH
5.35

32.80
1.12
1.83

20.55
25.16
9.87
3.32

NaOH
4.12

55.06
2.17
4.38
7.00

15.13
12.14
0

Na2CO3

8.86
46.26
1.42
1.96
9.95

23.32
8.23
0

成封堵剂性能较优。

3 结论

从封堵剂固化时间、耐酸性和抗压强度等方面

考虑，推荐固化剂为NaOH，增粘剂为无机增粘剂，

缓凝剂为复合缓凝剂。在增粘剂、固化剂、缓凝剂

和主剂等药剂中，缓凝剂对封堵剂固化时间影响比

较明显。当缓凝剂质量分数为0.10%～0.50%时，封

堵剂固化时间为5.5～480 h且可调节。在盐酸和土

酸溶液中，土酸酸蚀反应效果最好，现场应用中，可

以考虑用土酸对封堵剂进行解堵。封堵剂具有良

好的耐温性能，在常温及油藏温度条件下均可固

化。
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