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摘要：为降低压裂过程中压裂液滤失侵入储层、破胶后的固相残渣等给储层带来的伤害，基于屏蔽暂堵油气层保

护理论，结合微胶囊破胶剂的特点，以有机酸为芯材、乙基纤维素为囊材、聚乙烯吡咯烷酮为致孔剂、聚乙烯醇为

保护剂，采用液中干燥法制备了助破胶胶囊型压裂屏蔽暂堵保护剂TD-1，优选了制备工艺条件，评价了TD-1的

性能。结果表明，在聚乙烯醇加量2.0%、乙基纤维素与聚乙烯吡咯烷酮加量4.0%、搅拌速率为500 r/min的条件

下制得的TD-1主要粒径约为300 μm，包覆芯材有机酸的含量为34.1%，释放率为69.0%。TD-1有助于压裂液的

破胶，可使压裂液破胶液黏度降低 35.6%，固相残渣含量降低 44.9%，并对压裂液黏度与破胶时间的影响较小。

TD-1可在储层表面形成暂堵带，降低压裂液滤液、固相物质侵入储层造成伤害，提高渗透率恢复率11.32%，使岩

心渗透率恢复率达82.47%，具有良好的屏蔽暂堵保护油气层的作用。图5表2参24
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0 前言

压裂作为一项重要的储层开发技术，在油田具

有广泛的应用。压裂中常用的压裂液是以胍胶粉

作为稠化剂的水基压裂液，具有高黏度、良好的抗

盐与抗剪切性能等优点。压裂液中的水不溶物、破

胶后的残渣以及与地层流体的不配伍性等都会给

地层带来伤害，尤其是对低渗地层的伤害［1-3］。优化

破胶剂减少固相残渣伤害、储层暂堵降低液相滤失

伤害是胍胶压裂中常用的储层保护方法［4-5］。

油田压裂液破胶剂主要为氧化破胶剂和生物

酶破胶剂。生物酶要求较低的pH值，高温、高pH值

会使酶失去活性，使其应用受限［6］。氧化破胶剂有

过硫酸钾、过硫酸铵等［7］。氧化破胶剂加量较低时，

破胶不彻底；加量高时又易与压裂液反应迅速，使

压裂液提前降解，影响压裂效果，甚至导致压裂施

工失败。将破胶剂采用惰性囊衣包裹，制备成微胶

囊破胶剂［8-11］，使破胶剂缓慢释放，可以解决压裂液

快速破胶的问题，从而减少破胶剂对压裂液流变性

能的影响。胶囊破胶剂通常包覆的是氧化破胶

剂［12-13］。郭建春等［14］在研究压裂液破胶过程伤害微

观机理时发现，氧化破胶剂对胍胶分子的降解效率

和程度有限，低的 pH 值有利于胍胶分子的完全降

解。因此，在合适过硫酸铵破胶剂浓度下，创造低
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pH值环境，可以使压裂液破胶、降解更彻底。

利用暂堵剂在裂缝内形成有效暂堵，可以降低

压裂液对地层滤失造成的伤害。油田压裂常用暂

堵剂包括酸压类暂堵剂、自清洁类暂堵剂、交联破

胶型的暂堵剂、吸水膨胀型的暂堵剂以及油溶颗粒

暂堵剂等［15-16］。其中，基于屏蔽暂堵理论的保护油

气层暂堵剂得到了广泛的认可与应用［17-19］。本文基

于屏蔽暂堵油气层保护理论，结合微胶囊破胶剂的

特点，制得有助于压裂液彻底破胶的胶囊型压裂屏

蔽暂堵保护剂。保护剂为胶囊式颗粒，胶囊囊材具

有一定柔性与弹性，可发生形变，在裂缝表面形成

有效暂堵，减少压裂液中的滤液以及固相残渣向储

层侵入，保护油气层；胶囊芯材为有机酸，可以缓慢

释放，为压裂液体系创造低pH值环境，使压裂液充

分破胶、降解。

1 实验部分

1.1 材料与仪器

乙基纤维素，分析纯，成都市科龙化工试剂厂；

聚乙烯吡咯烷酮K-30（相对分子质量4.5×104数 5.8×

104）、有机酸A（碳数为6），分析纯，国药集团化学试

剂有限公司；二氯甲烷，分析纯，天津市富宇精细化

工有限公司；聚乙烯醇，分析纯，中国医药集团上海

化学试剂公司；去离子水；配制胍胶压裂液的试剂

取自华北油田杭锦旗区块压裂现场，压裂液配方

为：0.4%羟丙基胍胶（HPG）+0.1%含氟表面活性剂+

5% 交联剂 + 0.08% NaHCO3 + 2% KCl，破胶剂为

0.02%过硫酸铵；华北油田杭锦旗区块某井的地层

岩心；杭锦旗区块模拟地层水，矿化度14999.52 mg/

L，离子组成（单位 mg/L）为：Na+ 3306.4、K+ 991.9、

Ca2+ 1360.0、Mg2+ 174.8、Cl- 8679.1、HCO3
- 442.9。

HH-600型恒温水浴锅，龙口市先科仪器公司；

JJ-1电动搅拌器，江苏省金坛市金城国胜实验仪器

厂；SZX10奥林巴斯体视显微镜，奥林巴斯（中国）有

限公司；SHB-B95型循环水式多用真空泵，郑州长城

科工贸有限公司；DV-III Brookfield 黏度计，美国

Brookfield公司；TU-1810型紫外分光光度计，北京普

析通用仪器有限责任公司；自组装岩心流动实验设备。

1.2 实验方法

1.2.1 胶囊型屏蔽暂堵保护剂的制备

选用有机酸A作为芯材，采用液中干燥法制备

暂堵剂［20-21］。配制聚乙烯醇水溶液作为保护剂；在

冰水浴条件下配制聚乙烯吡咯烷酮（致孔剂）与乙

基纤维素的二氯甲烷混合溶液，聚乙烯吡咯烷酮为

乙基纤维素质量的8%；然后将有机酸粉末（粒径＜

150 μm）加入乙基纤维素与聚乙烯吡咯烷酮的二氯

甲烷有机溶液中，在一定转速下恒速搅拌10 min，使

之形成油包固相（S/O）均一悬浮液体系；接着在一

定恒速搅拌条件下将悬浮液缓慢加入聚乙烯醇水溶

液中，维持搅拌速度不变；最后升温至38℃使溶液中

的二氯甲烷蒸发，得到固体颗粒；将球状固体颗粒抽

滤洗涤烘干后即得屏蔽暂堵保护剂TD-1样品。

1.2.2 测试或表征方法

（1）粒径大小及分布的测定。根据石油天然气

行业标准 SY/T 6380—2008《压裂用破胶剂性能试

验方法》，采用标准筛测定暂堵剂TD-1的粒径分布。

（2）有效含量及释放率的测定。有效含量：将

3.0 g暂堵剂TD-1粉碎后溶于 500 mL去离子水中，

置于磁力搅拌器上搅拌，每隔 1 h通过紫外分光光

度计测定溶液中有机酸的浓度，直至有机酸浓度不

再增加。释放率：将 1.0 g暂堵剂溶于 200 mL水中

搅拌，每隔2 h测定溶液中有机酸的浓度，直至浓度

不再变化，检测有机酸的释放率。

（3）残渣含量的测定。在 60℃下，向 100 mL胍

胶压裂液中加入 2.000 g 暂堵剂 TD-1，压裂液破胶

后在3000 r/min的转速下离心30 min，倒出上清液，

将离心管放入烘箱中，在105℃下烘干至恒重，得到

破胶液的残渣含量。

（4）压裂液破胶液对岩心伤害率的测定。60℃

下，添加破胶剂过硫酸铵与添加TD-1的压裂液经过

12 h 充分破胶。然后取两组渗透率接近的地层岩

心，在相同实验条件下，分别测定两种压裂液破胶

液对岩心的伤害率。主要步骤为：岩心抽真空饱和

模拟地层水；正向水驱测岩心渗透率 K1；反向注入

压裂液体系至 12 MPa后，反向水测岩心渗透率K2；

长时间正向水驱，待压力稳定后，测解堵后岩心渗

透率K3；分别按（K1-K3）/K1×100%和K3/K1×100%计算

岩心伤害率η1与渗透率恢复率η2。

2 结果与讨论

2.1 胶囊型暂堵剂制备条件优选

保护剂溶液、搅拌速率［22-24］、囊材浓度均会影响

胶囊型暂堵保护剂的分散性、粒径、产率等。
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2.1.1 保护剂溶液浓度

保护剂溶液有利于乙基纤维素与有机酸形成

的S/O悬浮液在水相溶液中分散形成稳定的乳滴。

聚乙烯醇是良好的水溶性分散稳定剂，其浓度影响

产物的粒径与分散性等。当聚乙烯醇加量较低

（1.5%、1.8%）时，制得的微胶囊呈大块团状；当聚乙

烯醇加量为 2.0%时，微胶囊颗粒粒径分布较均匀，

无粘连；当聚乙烯醇加量为 2.2%和 2.5%时，微胶囊

颗粒粒径较大，粘连严重。这是由于当聚乙烯醇浓

度太低时，乳液在其中分散形成的小乳滴不能稳定

存在而最终形成大块的固体；当聚乙烯醇浓度太高

时，乳液不能很好的分散到其中导致颗粒发生粘

连。优选聚乙烯醇保护剂加量为2.0%。

2.1.2 囊材浓度

囊材乙基纤维素与聚乙烯吡咯烷酮的浓度会

影响微胶囊的包覆率和形态。在聚乙烯吡咯烷酮

为乙基纤维素质量 8%的条件下，囊材浓度对微胶

囊制备效果的影响如下：壁材（包括乙基纤维素与

聚乙烯吡咯烷酮）质量分数为2%时，主要粒径约为

200 μm，微胶囊包覆不均匀，有空壳；壁材质量分数

为4%时，主要粒径约为300 μm，微胶囊粒径分布较

均匀，无粘连现象；壁材质量分数为 6%时，主要粒

径约为 300 μm，微胶囊粒径分布较均匀，存在粘连

现象；壁材质量分数为8%时，微胶囊粘连严重。当

囊材浓度较低时，制备的微胶囊包覆不均匀；随着

囊材浓度增加，微胶囊粒径增大，逐渐出现粘连现

象。乙基纤维素浓度越高，溶液黏度越大，从而影

响之后形成的S/O乳液在保护剂溶液中的分散。根

据实验结果，壁材适宜的质量分数为4.0%。

2.1.3 搅拌速率

搅拌速率在较大程度上影响形成的微胶囊粒

径的大小。在囊材加量4.0%、聚乙烯醇保护剂加量

2.0%和其他条件不变的情况下，以制备的体系充分

搅拌分散均匀为原则，搅拌速率为300 r/min时的搅

拌时间为4 h，微胶囊粒径较大，包覆不均匀，存在空

壳（图1（a））；搅拌速率为500 r/min时的搅拌时间为

3 h，微胶囊粒径较小，分布较均匀，无粘连现象（图1

（b））；搅拌速率为700 r/min时的搅拌时间为3 h，单

体微胶囊粒径减小，但存在粘连现象（图1（c））。搅

拌速率较低（300 r/min）时，剪切力小，囊材液滴间的

吸引力较高从而相互聚集［8］，制得的微胶囊粒径较

大，而且由于搅拌时间长芯材流失增加，微胶囊有

空壳现象。随着搅拌速率增加，制得的微胶囊粒径

减小；但当搅拌速率为 700 r/min时，由于搅拌速率

过快，导致有机溶剂挥发加快使得乙基纤维素浓度

过高而使微胶囊产生粘连。因此，适宜的搅拌速率

为 500 r/min，既能保证S/O乳液可以很好的分散到

保护剂明胶溶液中，又能保证微胶囊的包覆率。根

据优选的制备工艺参数，制备的暂堵剂TD-1固体样

品在体式显微镜下观察呈实心圆球状，具有良好的

分散性。

2.2 暂堵剂TD-1的性能评价

2.2.1 暂堵剂粒径分布

对制备的屏蔽暂堵保护剂TD-1进行筛分（以质

量分数计），粒径小于0.25 mm（60目）的占16.40%、

0.425数 0.25 mm（40数 60 目）的占 61.04%、大于

0.425 mm（40目）的占 22.56%。制备的屏蔽暂堵保

护剂TD-1的粒径主要集中在300 μm左右。

2.2.2 暂堵剂有效含量及释放率

将 3.0 g 暂堵剂 TD-1 碾碎后溶于 500 mL 去离

子水中，水溶液中有机酸溶解量随搅拌时间的变化

如图 2所示。随着溶解时间的延长，有机酸在水中

（a）300 r/min （b）500 r/min （c）700 r/min

图1 搅拌速率对制备的暂堵剂的影响（×64）
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的溶解量逐步增加，最大溶解量为1.02 g，由此计算

暂堵剂 TD-1 能有效包覆有机酸的有效含量为

34.1%。

将暂堵剂溶于水中搅拌，每隔 2 h 测定溶液中

的有机酸浓度，检测有机酸的释放率。由图3可见，

TD-1中有机酸随时间的延长逐渐从微胶囊中释放

出来，4 h时释放率接近 40.0%，在 10 h左右基本释

放完全，TD-1的释放率为69.0%。

2.2.3 破胶性能

暂堵剂TD-1对胍胶压裂液破胶性能的影响见

表 1。加入TD-1前后，压裂液初始黏度变化不大；

加入TD-1后的压裂液破胶时间略微缩短，破胶液黏

度和残渣含量也分别降至 2.08 mPa·s 和 204 mg/

L。由于暂堵剂TD-1中包覆着有机酸，随着时间的

增加，有机酸通过暂堵剂上的小孔道缓慢释放到压

裂液中，改变体系的pH值，导致压裂液内部的交联

结构破坏，从而缩短了压裂液的破胶时间，降低了

破胶液黏度和残渣含量。与未加TD-1的压裂液体

系相比，加入 TD-1 的压裂液破胶液黏度下降

35.6%，残渣含量降低 44.9%。TD-1 可以有效提高

压裂液的破胶性能，而对压裂液黏度与破胶时间的

影响较小。

2.2.4 储层保护效果

由加入TD-1前后压裂液破胶液对岩心的伤害

率（表 2）可见，压裂液破胶液对岩心的伤害率为

28.85%，渗透率恢复率为 71.15%；加入TD-1后，压

裂液破胶液对岩心的伤害率降低了 11.32%，说明

TD-1对岩心端面具有屏蔽暂堵保护的作用。加入

TD-1的压裂液体系反向注入岩心后测得的渗透率

（K2）低，这是由于 TD-1 在压力作用下发生挤压形

变，在岩心端面形成一层屏蔽暂堵带，有效阻止压

裂液滤液、固相物质进入岩心，降低了压裂液对岩

心的伤害，起到有效保护储层的作用。加入TD-1的

渗透率恢复率达到 82.47%，说明 TD-1 在岩心端面

只是起到暂堵作用，并未侵入储层造成伤害。

3 结论

基于屏蔽暂堵油气层保护理论，结合微胶囊破

胶剂的特点，采用液中干燥法制备了助破胶胶囊型

压裂屏蔽暂堵保护剂TD-1。在保护剂聚乙烯醇加

量 2.0%、乙基纤维素与聚乙烯吡咯烷酮囊材加量

4.0%、搅拌速率为 500 r/min 的条件下制得的 TD-1

主要粒径约为 300 μm，包覆芯材有机酸的含量为

34.1%，释放率为 69.0%。TD-1 有助于压裂液的破

胶，可使压裂液破胶液黏度降低35.6%，固相残渣含

量降低 44.9%，并对压裂液黏度与破胶时间的影响

较小。TD-1可在岩心表面形成暂堵带，降低压裂液

滤液、固相物质侵入岩心造成伤害，岩心渗透率恢

复率达82.47%，具有良好的屏蔽暂堵保护油气层的

作用。
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Preparation and Performance Evaluation of Helper-breaking Capsule Type Shielding Temporary
Plugging Protection Agent in Fracturing

ZHANG Rusheng1，WANG Zengbao2，3，ZHAO Mengyun1，LIU Changyin1，SUN Zhiyu1，JI Yuan2，ZHAO Xiutai2

（1. Petroleum Exploration and Production Research Institute，Sinopec，Beijing 100083，P R of China；2. School of Petroleum Engineering，China
University of Petroleum（East China），Qingdao，Shandong 266580，P R of China；3. School of Energy Resources，China University of Geosciences
（Beijing），Beijing 100083，P R of China）

Abstract: In order to reduce the damage to the reservoir caused by the leakage of fracturing fluid and the solid phase residue after

breaking the gel，based on the shielding temporary plugging oil and gas layer protection theory and the characteristics of

microcapsule breaker，the helper-breaking capsule type shielding temporary plugging protection agent in fracturing named TD-1

was prepared by liquid drying method，which used organic acid as the core material，ethyl cellulose as the capsule material，

polyethylene pyrrolidone as the porogen，and polyvinyl alcohol as the protective agent. The preparation condition was optimized

and the performance of TD-1 was evaluated. The results showed that the main particle size of TD-1 was about 300 μm，the content

of organic acid in coated core material was 34.1%，and the release rate was 69.0%，when TD-1 was synthesized under the condition

of 2.0% polyvinyl alcohol，4.0% ethyl cellulose and polyvinyl pyrrolidone，and 500 r/min stirring rate. TD-1 was helpful for gel

breaking of fracturing fluid，which could reduce the viscosity of fracturing fluid by 35.6% and the solid residue content by 44.9%.

Meanwhile TD-1 had little effect on the viscosity of fracturing fluid and gel breaking time. TD-1 could form a temporary plugging

zone on the surface of reservoir，which could reduce the invasion damage caused by the fracturing fluid filtrate and solid phase

material. TD-1 improved the permeability recovery rate by 11.32% and made the core permeability recovery rate reached 82.47%，

showing good effect on temporary shield plugging reservoir.

Keywords: fracturing fluid；capsule；shielding temporary plugging；gel breaker；reservoir protection
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