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摘要 本文针对现有的天然材料降滤失剂抗温能力不足的问题，我们寻找了一种抗高温的绿色材料—葡萄提取

物 (GE)，并首次评价了GE的降滤失性能及降滤失机理。首先利用傅里叶变换红外光谱 (FT-IR)表征了GE的结

构，热重实验 (TGA)表明了其具有较好的热稳定性。随后通过中压滤失和高温高压滤失实验评价了GE在高温条

件下对基浆降滤失性的影响，并利用Zeta电位、粒径分布、扫描电镜 (SEM)实验分析了GE的降滤失机理。实验

结果表明，170 ℃老化 16 h后，含有 3%GE基浆的中压 (API)滤失量为 12.8 mL，小于 15 mL，120 ℃高温高压

(HTHP)滤失量为 24.0 mL，优于常用降滤失剂羧甲基淀粉 (CMS)、聚阴离子纤维素 (PAC)和国外聚合物降滤失

剂Driscal，与磺酸盐共聚物 (DSP-2)的降滤失效果相当。GE具有优异的降滤失性能主要通过氢键作用和静电作

用强烈吸附在膨润土表面，增加了膨润土的zeta电位绝对值，提高了膨润土在高温下的电稳定性，使得膨润土

高温不易聚结，减小了膨润土的粒径，更好地促进了膨润土的分散，且滤饼表面光滑。GE分子结构含有苯并六

元杂环，这种结构使得分子链刚性强，在高温条件下不易发生蜷曲变形，使其在高温 170 ℃下保持了优异的降

滤失性能。此外，GE的生物毒性EC50 为 133 690 mg/L，大于 30 000 mg/L，GE的生物降解性BOD5/CODcr为
32.75%，大于 5%，表明了它是无毒且易生物降解。
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Abstract  In this paper, to deal with the problem of insufficient temperature resistance of existing filter loss reduction agents for 
natural materials, we have searched for a green material, grape extract (GE), that is resistant to high temperatures, and evaluated 
the filter loss reduction performance and filter loss reduction mechanism of GE for the first time. The structure of GE was firstly 
characterized by Fourier transform infrared spectroscopy (FT-IR), and thermogravimetric experiments (TGA) showed that it 
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had a good thermal stability. Subsequently, the effects of GE on the filter loss reduction of base slurry under high temperature 
conditions were evaluated by medium-pressure filtration loss and high-temperature and high-pressure filtration loss experiments, 
and the filter loss reduction mechanism of GE was analyzed by using zeta potential, particle size distribution, and scanning elec-
tron microscopy (SEM) experiments. The experimental results showed that after aging at 170 ℃ for 16 h, the medium pressure 
(API) filtration loss of the base slurry containing 3% GE was the smallest, 12.8 mL (less than 15 mL), and the high-temperature 
and high-pressure (HTHP) filtration loss at 120 ℃ was 24.0 mL, which was superior to those of the commonly used fluid loss 
controlling agent, carboxymethyl starch (CMS), polyanionic cellulose (PAC), and foreign polymer fluid loss controlling agent 
Driscal, and the filtration loss reduction effect of sulfonate copolymer (DSP-2) was comparable. GE has excellent performance in 
reducing the loss of filtration is mainly attributed to the strong adsorption on the surface of bentonite through hydrogen bonding 
and strong electrostatic effect, increasing the absolute value of the zeta potential of the surface of the bentonite, improving the 
electrical stability of bentonite at high temperatures, so that the bentonite at high temperatures is not easy to occur under the con-
ditions  of agglomeration, reducing the size of the bentonite, and better promote the dispersion of the bentonite, and the surface 
of the filter cake is smooth. In addition, the molecular structure of GE contains a benzene six-membered heterocyclic ring, this 
structure can enhance the rigidity of the molecular chain, it is not easy to curl and deform at high temperatures conditions, so that 
it maintains an excellent filtration loss reduction performance at high temperatures of 170 ℃. At the same time, the biotoxicity 
EC50 of GE is 133690 mg/L, which is greater than 30000 mg/L, and the biodegradability BOD5/CODcr of GE is 32.75%, which 
is greater than 5%, which indicates that it is non-toxic and easily biodegradable.

Keywords  water based drilling fluid; grape extract; filter loss reducer; high temperature; environmentally friendly
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0 引言

在油气资源钻探过程中，水基钻井液滤液侵入地

层易使页岩中粘土发生水化膨胀或分散，造成井筒不

稳定，影响钻井效率 [1-2]。降滤失剂是水基钻井液的

重要添加剂之一，其能够在井壁形成低渗透、柔韧、

薄而致密的滤饼，最大限度地降低水基钻井液的滤失

量 [3-4]。

目前，常用的降滤失剂主要有天然高分子及其改

性产物和合成聚合物 [5-7]两大类。天然高分子类降滤失

剂主要包括淀粉 [8-9]、腐植酸 [10-11]、纤维素 [12-14]等。另

外，还有学者对稻壳粉 [15]、枣核粉 [16]、光甘草根 [17]、

橘子皮 [18]等绿色天然材料作为钻井液环保降滤失剂进

行了研究，发现它们具有一定的降滤失作用，但普遍

抗温低于 150 ℃。这一类降滤失剂的分子中通常含有

酚羟基、醇羟基、羧基、磺酸基、羰基等一种或者多

种基团，分子结构大多数是线状结构，存在着线型分

子链刚性不够的问题，高温环境里易发生卷曲变形，

造成降滤失剂性能失效。例如，直链淀粉分子的双螺

旋结构在高温条件下容易卷曲变形，加之糖苷键热稳

定性差，高温易热分解，降滤失效果差 [19]。因此，增

强降滤失剂分子链的刚性是提高其抗温性的关键。合

成聚合物降滤失剂多数以丙烯酸、丙烯酰胺及其它功

能性单体为原料合成多元聚合物，具有较好的抗温性，

其归因于引入了含有苯环或者杂环基团的抗温单体等

作为降滤失剂分子大侧基，增强了分子链的刚性，提

高了产品的热稳定性 [20-22]。这类降滤失剂虽在提高抗

温性能上效果显著，但大多生物降解效果不理想，会

对环境产生不好的影响。如今，随着国家对环境保护

力度的加强和法律法规的完善，油气田现场使用的钻

井液处理剂对环境保护的政策也更加严格。因此，寻

找一种抗高温的绿色材料作为环保降滤失剂是至关重

要的。

调研文献得知，葡萄提取物 (GE)是一种从葡萄籽

中提取出来的新型高效氧化物质，具有较强的抗氧化

和清除自由基的能力，还有保护心脏和心血管、抗菌

消炎、抗疲劳、抗衰老和防晒美白等多种作用 [23-29]，

故在保健品、药品以及化妆品等领域的应用日益广

泛。此外，GE作为天然的饲料原料及添加剂还可应用

于畜牧生产中，促进动物的生长以及提高畜产品的品

质 [30]。由此可见，GE是一类具有开发潜力的植物提

取物。GE中主要的有效成分是原花青素，属于天然植

物多酚 [31]，分子结构示意图如图 1 所示。GE的主要

分子结构含有苯并六元杂环，这种结构使得分子链刚

性强，具有较好的热稳定性。GE分子结构中含有酚羟

基、羰基基团，可以与膨润土表面形成多点氢键和强

静电相互作用，强烈吸附于膨润土上。因此，GE有望

用作降滤失剂。据我们所知，现在还没有学者将GE
应用于钻井液中进行研究。基于此，本文首次通过室

内实验研究了GE的降滤失性能和机理。
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1 实验部分

1.1 材料与仪器

葡萄提取物 (纯度 98%)，聚阴离子纤维素 (PAC)，
均为工业品；羧甲基淀粉 (CMS)，分析纯。高速搅

拌机 (NGJ-2)、中压滤失仪 (SD3)、电子六速黏度计

(ZNN-D6B)、变频高温滚子加热炉 (GW300-PLC)、
热重分析仪 (NETZSCH STA 449 F3/F5)、冷场发射扫

描电镜 (SU8010)、纳米粒度及Zeta电位仪 (SZ-100Z)、
激光粒度分析仪 (LA-960S)等。

1.2 表征方法

采用 iS10 FT-IR spectrometer傅里叶变换红外光

谱仪分析GE的结构；采用德国耐驰公司NETZSCH 
STA 449 F3/F5 热重分析仪进行热失重分析，温度范

围 25~800 ℃，测试气氛为氩，升温速率为 10 ℃/min；
采用SZ-100Z纳米粒度及Zeta电位仪测试老化前后

加入GE基浆的zeta电位，每个样品测试 3 次；采用

LA-960S激光粒度分析仪测试老化前后加入GE基浆

的粒径分布情况；采用SU8010 冷场发射扫描电镜观

察老化前后滤饼的表面形貌。

2 结构表征

2.1 FT-IR分析

GE的红外光谱图如图 2 所示。在 3406 cm-1 处

出现了O-H键的伸缩振动峰，2926 cm-1 处的峰是由

烷基中C-H键振动引起的，1613 cm-1、1521 cm-1 和

1445 cm-1 波数处的峰归属于芳香族的骨架振动峰。

1373 cm-1 处出现了烷基的变角振动峰，1146 cm-1 处

的峰是由C-O-C键的伸缩振动引起的，1077 cm-1 和

1023 cm-1 处出现了C-O键的伸缩振动峰。因此，该

实验证实了GE中含有芳香环、羟基、羰基主要官能

团。

2.2 TGA分析

GE的热重曲线图如图 3 所示。从图中可以看出，

GE有 4 个失重阶段。第一失重阶段位于 25~190 ℃范

围内，曲线逐渐下降，质量损失百分比为 6.1%，GE
的失重源自于物理吸附水的除去；第二个失重阶段位

于 190~312 ℃范围内，曲线急剧下降，质量损失加重

达到 16.97%，是因为GE吸收了大量的热量开始分解
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图 1 葡萄提取物原花青素的基本结构示意图

Fig. 1 Schematic diagram of the basic structure of proanthocyanidins from grape extracts
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图 2 GE红外光谱图

Fig. 2 GE infrared spectrum
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和挥发；第三个失重阶段位于 312~460 ℃，曲线连续

下降，产品失重百分比为 16.35%，这是由于GE的融

化使分子结构主链和侧链断裂。在GE失重的最后阶

段，曲线比较平缓，说明GE基本已经碳化，碳元素

的挥发导致产品质量不断下降。由此，可以看出GE
在 190 ℃之前没有发生明显的热降解，从而说明了即

使在高温环境下，GE的分子结构也不容易被破坏。因

此，热重实验证实了GE具有很好的热稳定性。

2.3 环保性能评价

为了评估GE的环境性能，根据SY/T 6788-2020 
《水溶性油田化学剂环境保护技术评价方法》标准测

量GE的EC50、COD和BOD5 值， 指 标 见 表 1。 测

试EC50 值 为 133 690 mg/L， 大 于 30 000 mg/L， 这

表 明GE是 无 毒 的。BOD5 为 1.12×104，CODcr为
3.42×104，BOD5/CODcr为 32.75%，大于 5%，这表

明 JL-BC易降解。评价结果表明，GE是无毒且易生

物降解。

3 GE 降滤失性能评价

3.1 GE加量的影响

取若干份 400 mL的去离子水，分别加入 16 g膨

润土和 0.8 g无水碳酸钠，配成浓度为 4%的基浆，并

在 12 000 r/min下搅拌 30 min，随后在室温条件下静

置 24 h使其充分水化。将不同量的GE加到已配好的

基浆中，高速搅拌 30 min后，利用旋转黏度计和中压

滤失仪测试含不同浓度GE的基浆在 170 ℃老化 16 h
前后的表观粘度 (AV)、塑性粘度 (PV)、动切力 (YP)和
API滤失量 (FLAPI)，结果见表 2。从表 2 中可以看到，

老化前后，加入GE的基浆表观粘度随GE浓度增大而

减小，具有降粘效果。此外，基浆的API滤失量随着

图 3 GE热重图

Fig. 3 GE thermogravimetric diagram
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表 1 钻井液处理剂的生物毒性及生物降解性指标

Table 1 Biological toxicity and biodegradability indexes of drilling fluid treatment agents

生物毒性等级 发光细菌EC50 /(mg/L) 生物降解性等级 (BOD/CODcr)/%
剧毒 < 1 难降解 < 1
重毒 [1, 100] 较难降解 [1, 5)
中毒 [101, 1000] 易降解 ≥ 5
微毒 [1001, 20 000]
无毒 > 20 000

表 2 不同浓度GE对基浆流变参数的影响

Table 1 Effects of different concentrations of GE on rheological parameters of base pulp

GE/% 170 ℃老化 16 h AV/mPa·S PV/mPa·S YP/Pa FLAPI/mL

0
老化前 3.5 2 1.5 30
老化后 1.5 1 0.5 42.4

1
老化前 3 2 1 26.4
老化后 35 18 17 28.6

2
老化前 2.25 1.5 0.75 16.2
老化后 34 22 12 17.4

3
老化前 2 1.5 0.5 7.6
老化后 32.5 24 8.5 12.8
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GE浓度的增大而减小，当GE浓度为 3%时，老化后

的基浆API滤失量由原来的 42.4 mL减小至 12.8 mL，
小于 15 mL，满足API推荐的滤失量标准。因此，GE
的最佳用量选用 3%。

3.2 GE抗温能力

含 3%GE基浆在不同老化温度热滚 16 h后的流变

参数和API滤失量的结果如表 3 所示。从表中可以看

到，老化温度由 25 ℃升高至 150 ℃、170 ℃，基浆

的表观粘度随着温度升高而增大，说明了高温下基浆

变得粘稠，表观粘度增大；基浆的API滤失量分别为

9.1 mL和 12.8 mL，增加幅度较小，且均小于 15 mL。
当老化温度升高至 180 ℃，基浆的表观粘度显著减

小，基浆的API滤失量增加幅度较大，为 18 mL，大

于 15 mL，不符合API滤失量的标准。因此，GE可抗

170 ℃。

3.3 与同类产品性能对比

为了进一步评价GE的降滤失性能，测试比较了

在相同浓度 3%、170 ℃老化 16 h后GE与其它抗高温

滤失剂CMS、PAC、DSP-2 和Driscal的API滤失量以

及HTHP滤失量 (120 ℃、3.5 MPa)，如图 4 所示。加

入GE、CMS、PAC、DAP-2 及Driscal 5 种降滤失剂

后，基浆的API滤失量分别降低至 12.8 mL、25.2 mL、
24.6 mL、8.6 mL和 14.4 mL，基浆的HTHP滤失量分

别降至 24 mL、70 mL、64 mL、22 mL和 30 mL，说

明了加入这 5 种降滤失剂均能改善基浆的滤失性。与

CMS、PAC及Driscal相比，含有GE基浆的API滤失

量和HTHP滤失量最低，且滤饼薄。含DSP-2 基浆的

API滤失量低于含GE基浆 4.2 mL，但它们的API滤失

量均小于 15 mL，且HTHP滤失量仅差 2 mL，相差较

小，故GE的降滤失效果与DSP-2 相当。因此，该实

验说明了GE的降滤失性能优于CMS、PAC和Driscal，
与DSP-2 的降滤失性能相当。

4 机理分析

4.1 Zeta电位

聚合物在粘土颗粒上的吸附可以增加膨润土颗粒

的zeta电位，增大水化膜的排斥力，使粘土颗粒保持

分散状态，进而降低滤饼的滤失量 [21-22]。因此，试验

研究了GE在不同pH环境下的zeta电位以及 170 ℃老

表 3 不同老化温度对含 3%GE基浆的流变参数影响

Table 3 Effects of different aging temperatures on rheological parameters of GE base pulp containing 3%

老化温度 /℃ AV/mPa·S PV/mPa·S YP/Pa FLAPI/mL

25 2 1.5 0.5 7.6
150 31.5 23 8.5 9.1
170 32.5 24 8.5 12.8
180 25 15 10 18
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图 4 不同降滤失剂对基浆滤失量的影响

Fig. 4 Effect of different filtrate reduction agents on the filtrate loss of base slurry
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化 16 h前后不同浓度GE对基浆zeta电位的影响，结

果如图 5 所示。图 5(a)得知，在不同pH环境下，GE
的zeta电位值多为负值。pH为 9 时，GE的电位值

为-34.9 mV，带负电荷。图 5(b)结果，170 ℃老化前

后，基浆的zeta电位绝对值随GE浓度的增加而逐渐增

大，归因于GE分子含有较多的酚羟基，在水溶液中

发生电离使其带负电荷，通过氢键作用附着在膨润土

上，增加了膨润土表面的负电荷数量，增强了膨润土

的电稳定性。不含GE基浆的zeta电位绝对值老化后显

著减小，这是因为粘土颗粒在高温下易发生聚结，破

坏了膨润土的电稳定性。相比不含GE基浆，170 ℃老

化前后，含GE基浆的zeta电位绝对值的差距较小，说

明了GE在高温下仍然可以增加基浆的zeta电位，一定

程度上缓解了基浆zeta电位绝对值下降的趋势。另外，

含不同浓度GE基浆老化后zeta电位绝对值有所下降，

一方面与粘土颗粒在高温下聚结有关，另一方面可能

与GE极少部分吸附基团热降解，导致GE吸附在膨润

土数量有所减少有关。

4.2 粒径分布

钻井液中固相颗粒的粒度大小是影响滤饼质量和

滤失量的重要因素，因此试验研究了 170 ℃老化 16 h
前后不同浓度GE对基浆粒度分布的影响，结果如图

6 所示。室温下，基浆的粒度分布曲线随着GE浓度

增大而逐渐左移，表明了GE可以减小膨润土的粒径，

更好地促进了膨润土的分散。170 ℃老化后，不含GE

基浆的粒度分布曲线显著右移，粒径变大，是因为高

温老化破坏了膨润土的电稳定性，发生了聚结；相比

不含GE基浆，含GE基浆的粒度分布曲线显著左移，

粒径减小，其归因于GE在高温 170 ℃下增强了膨润

土的电稳定性，使得膨润土高温下不易发生聚结，利

于膨润土更好分散。

为进一步证明GE的分散作用，统计分析了

170 ℃老化 16 h前后含不同浓度GE的基浆的粒度中

值D50(图 6 (c))。同一温度下，基浆的粒度中值随着

GE浓度增大而逐渐减小。基浆粒度分布与 3 小节中滤

失量的变化规律是相符的，即GE浓度增加，基浆粒

径减小，滤失量变低。因此，该实验证实了GE在高

温 170 ℃下能很好地减小膨润土的粒径，促进膨润土

分散，降低基浆的滤失量。

4.3 SEM

如图 7 所示，通过扫描电镜对加入不同浓度GE的

基浆经 170 ℃老化 16 h前后的API滤失实验所获得滤

饼的表面形貌进行了观察。常温下，未加GE基浆的

滤饼表面相对平滑致密 (图 7(a))；高温老化后，膨润

土脱水聚结，滤饼表面粗糙不平，出现许多“褶皱”，

这些褶皱层层堆积在一起，易形成很多渗滤通道 (图 7 
(a1))。老化前后，含有GE基浆的滤饼表面褶皱数量均

随GE浓度增大而逐渐减小至消失，且表面变得更加

平滑。因此，表明了GE在高温 170 ℃下仍能够有效

改善滤饼的质量。
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图 5 GE在不同pH水溶液中的zeta电位 (a)；不同浓度GE对基浆zeta电位绝对值的影响 (b)
Fig. 5 Zeta potential of GE in aqueous solution with different pH (a); Effect of GE concentration on absolute value of zeta 
potential of base pulp (b)
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图 7 基浆中加入不同浓度GE热滚前后滤饼的微观形貌

Fig. 7 Microscopic morphology of filter cake before and after hot-rolling with different concentrations of GE added to the base 
slurry
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图 6 不同浓度GE对基浆粒度分布及D50 的影响

Fig. 6 Effect of GE concentration on particle size distribution and D50 of base pulp
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由图 8 EDS结果可知，未加GE基浆的滤饼和加

入GE基浆的滤饼表面均含有碳、氧、硅、钠、镁、

铝、钙等元素。图 8(b)和 (d)的EDS结果显示，与纯

基浆相比，加入GE基浆的滤饼表面碳元素显著增加，

硅元素减少，这也证实了GE与基浆的结合。

4.4 GE降滤失机理

GE分子结构中含有较多的苯并六元杂环，分子

链刚性强，在高温下分子链不易发生变形，具有较好

的热稳定性。另外，GE分子链上的羰基或羟基与膨

润土表面的羟基形成氢键，强烈吸附于膨润土上。由

于GE在pH为 9 环境下自身带负电荷，其吸附在膨

润土上，增加了膨润土表面的负电荷，提高了膨润土

在高温条件下的电稳定性，使得膨润土高温下不易聚

结，减小膨润土粒径，更好地促进了膨润土的分散，

并形成了较为光滑的泥饼。总体而言，通过这些作用

的协同，赋予了GE在高温下 170 ℃下具有优异的降

滤失性能。

5 结论

(1)GE作为无毒且易生物降解的环保降滤失剂，

抗温可达 170 ℃，具有优异的降滤失性能，降滤失效

果优于CMS、PAC和Driscal。
(2)GE主要分子结构中含有许多苯并六元杂环，

分子链刚性强，在高温条件下不易因过度蜷曲变形而

减弱吸附的效果，有较好的抗温能力。此外，GE主要

分子结构中含有酚羟基、羰基基团，通过氢键作用强

烈吸附在膨润土表面，提高了粘土颗粒在高温下的分

散稳定性。
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