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摘　要　涪陵页岩气田油基钻屑热解技术具有油回收率高、稳定可靠、安全环保的优点，针对其存在能耗

高、易结焦、回收油品质量低等工程实际问题，在充分调研现场热馏炉式连续回收处理设备的基础上，自制了热

解模拟试验装置。通过研究单因素对热解效果的影响，优选了油基钻屑热解参数，试验表明：热解终温、停留时

间、升温速率、真空度对油基钻屑热解效果均有影响，其中热解温度是影响油基钻屑热解效果的主要因素；其次

正交试验筛选出了油基钻屑热解最佳运行条件，当热解温度为４００℃，停留时间为５０ｍｉｎ，升温速率为３０℃／ｍｉｎ，

真空度为０．１ＭＰａ，试验未发现结焦现象，处理后的油基钻屑残渣含油率为０．２９％，满足ＧＢ４２８４—２０１８《农用

污泥污染物控制标准》农用地标准（含油率小于０．３０％）；热解矿物油测试分析表明热解前后矿物油的组分分布

基本一致，以烷烃类（６０％以上）和芳烃类（约占１０％）为主，属典型油基钻屑中总石油烃类分布，热解试验并未

破坏基础油组分，回收矿物油的品质较高。
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０　引　言

在页岩气开发过程中，为了冷却钻头、稳定井壁

和保护页岩储层，在进入页岩气层时需采用油基钻井

液进行钻井，从而产生了大量的油基钻屑［１］。这些油

基钻屑除含有石油类、重金属和碱性盐等毒性物质

外，还含有油基钻井液中添加的各种有机乳化剂、加

重剂和絮凝剂等毒性物质［２３］；油基钻屑已被列入《国

家危险废物名录》（２０１６年版），编号 ＨＷ０８。废油基

钻屑若长期堆放在井场附近，将对周围环境造成污

染。因此，油基钻屑需要采用固化法、微生物法［４５］、

溶剂萃取法［６８］、焚烧法［９１０］、热解法［１１］等工艺处理，

以达到减量化、回收矿物油资源的目的。涪陵页岩气

田经过几年的试验与实践，发现热脱附技术具有油回

收率高、稳定可靠、安全环保的优点，但也存在能耗

高、易结焦、回收油品质量低等实际问题。本研究在

充分调研现场热馏炉式连续回收处理设备的基础上，

自制了热解模拟试验装置，研究在真空及不同热解条

件下油基钻屑的热解特性，探讨了各主要因素对热脱

附处理效果的影响，优化各热解工艺参数，为解决油

基钻屑热解能耗高、回收油品质量低等工程实际问题

提供理论依据。

１　试验材料和方法

１．１ 试验材料

废油基钻屑为黑色黏稠糊状固液相体系；其成

分复杂，主要包括页岩碎屑、矿物油、水、沥青、乳化剂

等；黏度大，固相难以彻底沉降。本次试验样品主要

来自于涪陵页岩气田１＃、２＃、７＃油基钻屑处理点，ｐＨ

值为８．７～９．０５，含水率为５．２１％～１０．６５％，含油率

为１５．７２％～２０．４８％，含渣率为７２．１８％～７４．３１％，

样品油基钻屑基本理化性质见表１。

表１　样品油基钻屑基本理化性质

物理性质 样品１ 样品２ 样品３ 均值

ｐＨ值 ９．０５ ８．７５ ８．７０ ８．８３

含水率／％ ８．９７ １０．６５ ５．２１ ８．２８

含油率／％ １８．８５ １５．７２ ２０．４８ １８．３５

含渣率／％ ７２．１８ ７３．６３ ７４．３１ ７３．３７

试验所用主要试剂包括四氯化碳（分析纯），烧

碱，石油醚（分析纯，沸点６０～９０℃）。

１．２ 试验装置

油基钻屑热脱附试验装置由加热装置、馏分气体
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冷凝装置、产物收集装置组成，其中加热试验装置包

括管式加热炉、压力控制系统和温度控制系统３部

分；馏分冷凝装置由冷凝管等冷却系统组成，对热解

产物进行冷却；产物收集装置由导气管、收集瓶、碱洗

瓶、干燥管、真空泵、气袋等组成，收集液体产物和气

体产物，热脱附试验装置示意见图１。

图１　热脱附试验装置示意

１．３ 试验方法

通过现场调研和文献调研可知，在涪陵页岩气工

区，油基钻井液采用的基质为０＃柴油，柴油干点约为

３７０℃，即要实现油基钻屑中的柴油和钻屑分离，真空

热解炉的终温需要在３７０℃左右。因此在室内试验

设计过程中，根据柴油的性质，热解终温设定为３００，

３５０，４００，４５０，５００℃；热解终温时间设置为２０，３５，５０，

６５，８０ｍｉｎ，升温速率设定为１０，２０，３０℃／ｍｉｎ，单次试

验样品量为１００ｇ，真空度为０．１ＭＰａ，以期达到最大

限度回收脱附矿物油和节能的目的。

本次试验主要采用索氏提取红外测油仪测定油

基钻屑和残渣的石油类物质含量。所使用的红外分

光测油仪测定的石油类物质含量分为４类：重度污染

（１０～２５００ｍｇ／Ｌ）、轻度污染（０．２～６４０ｍｇ／Ｌ）、江

河等地面水（０．０８～２．５０ｍｇ／Ｌ）、地下水和自来水

（０．００２～０．６０ｍｇ／Ｌ）。

２　结果与讨论

２．１ 油基钻屑热脱附效果分析

２．１．１ 热解终温的影响

残渣含油率与加热温度的关系曲线见图２。

由图２可知，在其他条件相同的情况下，当加热

时间一定时，随着热解温度的增加，残渣含油率逐渐

降低，脱附除油效果越好。当终温小于４００℃时，残渣

含油率随着温度的增加急剧下降，当终温大于４００℃时，

残渣含油率缓慢降低，最后趋于平缓，说明油基钻屑

的脱油过程主要发生在４００℃以内。出现这类现象

的原因是油基钻屑矿物油赋存状态不同，大部分矿物

图２　残渣含油率与加热温度的关系曲线

油以游离态黏附在油基钻屑表面，少量矿物油渗透到

钻屑孔隙或裂缝中［１２］；其次矿物油组分比较复杂，包

含了轻质组分、重质组分及其他高分子化合物添加

剂；另外随着油基钻屑液相不断挥发，含油固相的导

热性能也随之降低［１３］，从而引起残渣含油率趋于平

稳。从热解效果和运行成本考虑，当残渣含油率小于

０．３０％，满足ＧＢ４２８４—２０１８《农用污泥污染物控制

标准》农用地标准限值时，油基钻屑热解的最高运行

终温为４００℃。

２．１．２ 停留时间的影响

残渣含油率与停留时间的关系曲线见图３。

图３　残渣含油率与停留时间的关系曲线

由图３可知，在５０ｍｉｎ内，延长油基钻屑的停留

时间有利于残渣含油率的降低，当超过这一范围时，

延长时间对油基钻屑的热解效果影响较小。在５０ｍｉｎ

范围内，延长停留时间，一方面可使矿物油轻质组分

受热时间更长，挥发更充分；另一方面在该温度范围

有机物反应更加完全。当停留时间超过５０ｍｉｎ，残渣

含油率缓慢降低，因为在该温度下矿物油中轻质组分

已经挥发完全，油基钻屑中的大分子有机物分解，生

成轻质组分以及小分子物质。从热解效果和运行成

本考虑，当残渣含油率满足 ＧＢ４２８４—２０１８《农用污

泥污染物控制标准》农用地的标准限值（０．３％）时，油

基钻屑热解的最长停留时间为５０ｍｉｎ。
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２．１．３ 升温速率的影响

为了研究升温速率对油基钻屑处理效果的影响，

开展了升温速率热解试验。油基钻屑残渣含油率与

升温速率关系曲线见图４。

图４　油基钻屑残渣含油率与升温速率关系曲线

由图４可知，在其他条件不变的情况下，当终温为

３００℃时，升温速率越大，残渣含油率越低；当终温大于

３００℃时，在升温速率为１０～２０℃／ｍｉｎ时，残渣含油率

随升温速率增加而增加；在升温速率为２０～３０℃／ｍｉｎ

时，残渣含油率随升温速率增加而减小。推测是因为

升温速率为１０℃／ｍｉｎ时，反应进行得较为彻底，所以

残渣含油率较低；当升温速率为２０℃／ｍｉｎ时，反应进

行得相对不够彻底，所以残渣含油率变高了；当升温

速率为３０℃／ｍｉｎ时，可能由于热解温度的影响更大，

反应进行得比２０℃／ｍｉｎ时彻底，所以残渣含油率较

低。另外，在试验过程中，热解残渣在取出之前经历

了自然冷却过程，相对来说延长了热解时间，从而引

起了残渣含油率下降。因此油基钻屑热解的升温速

率为１０℃／ｍｉｎ和３０℃／ｍｉｎ，残渣含油率均较低。

２．１．４ 真空度的影响

为了研究真空度对油基钻屑热解的影响，开展了

不同真空度下油基钻屑热解试验。试验升温速率为

３０℃／ｍｉｎ，终温时间为５０ｍｉｎ，试验终温为４００℃，真

空度为０，０．５，０．８，１．０ＭＰａ，试验结果见图５。

图５　油基钻屑残渣含油率与真空度关系曲线

由图５可知，在热解过程中，当其他条件一定时，油

基钻屑残渣的含油率随着真空度的增大而降低，即真空

度越大，越有利于油基钻屑热解。其原因可能是当热解

试验真空度较大时，不仅轻质组分易于挥发，且可以防止

热解气的二次反应。从热解效果来看，当残渣含油率满

足ＧＢ４２８４—２０１８《农用污泥污染物控制标准》农用地标

准限值（０．３％）时，油基钻屑热解的真空度为１．０ＭＰａ。

２．２ 矿物油组分分析

２．２．１ 分析方法

取１ｍＬ油样于１０ｍＬ离心管内，加入四氯化碳

配制成体积比为０．０４％的溶液，置于旋涡混合器上

振荡使油样全部混合均匀，加入１ｇ无水硫酸钠去除

水分后，进行气相色谱质谱（ＧＣＭＳ）分析。

２．２．２ 矿物油石油烃特征分析

矿物油中总石油烃类分布见图６。

图６　矿物油中总石油烃类分布

由图６可知，油基钻屑热解前后矿物油的组分分

布基本一致，以Ｃ１５～Ｃ２８所占比例最高，为６５．１３％～

６８．５１％；Ｃ１０～Ｃ１４次之，为３０．９６％～３３．８８％；Ｃ６～

Ｃ９所占比例最小，为０．１９％～０．３７％，属典型油基钻

屑中总石油烃类分布［１４］。

２．２．３ 矿物油组分分布特征

２５０，４５０℃温度条件下油基钻屑热解回收矿物油

总离子色谱图见图７。

由图７可知：①热脱附回收的矿物油中检测出的

物质种类较多，具有较高响应的物质达５０多种，主要

为烷烃类（６０％以上）、芳烃类（主要为萘、茚等，约占

１０％）、卤代烷烃、苯类及酮类等多种化合物等。说明

热解试验并未破坏基础油成分，回收矿物油的品质较

高。②随着热解终温的增加，回收矿物油中组分增

加，出峰范围增加。当热解终温为４５０℃时，停留时

间在１１ｍｉｎ之前的峰明显多于２５０℃。③随着热解

终温增加，Ｃ１５＋ 相对含量逐渐增加，芳烃的相对含量

逐渐增加。这主要是因为热解终温越高，油基钻屑中
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图７　不同温度下油基钻屑热解回收矿物油总离子色谱

烷烃类越容易挥发完全，在２５０℃反应条件下碳数较

低的烷烃挥发已经较为完全，因此在增加热解终温的

条件下碳数较大的烷烃类含量增加明显。

３　油基钻屑热解参数优化研究

影响油基钻屑热解效果的因素很多，每个因素的

改变都会对处理后油基钻屑的含油率产生影响，因此，

做全面试验一般是难以实现的，利用正交试验设计的

优点，择取部分试验进行研究，全面考虑到可能对结果

产生影响的每个因素，找出最优试验方案［１５］。综合考

虑，选用４因素４水平的正交表做正交试验，并设计了

各个试验条件以及单因素各水平，因素水平见表２。

表２　因素水平

项目
热解温

度犜／℃

停留时

间狋／ｍｉｎ

升温速率狏／

（℃·ｍｉｎ－１）

真空度犘／

ＭＰａ

水平１ ３００ ２０ １０ ０．４

水平２ ３５０ ３５ １５ ０．６

水平３ ４００ ５０ ２５ ０．８

水平４ ５００ ６５ ３０ １

均值犓１ ３．０８ １．３１ １．２０ １．２３

均值犓２ ０．２９ １．１９ １．２７ １．１７

均值犓３ ０．１９ ０．７８ ０．７６ ０．８２

均值犓４ ０．１３ ０．４３ ０．４５ ０．４９

极差犚 ２．９４ ０．８７ ０．８２ ０．７３

在考察热解温度进行的试验中，停留时间、升温

速率和真空度各个水平只出现了一次，且由于停留时

间、升温速率和真空度间无交互作用，所以停留时间、

升温速率和真空度的各个水平的不同组合对残渣含

油率无影响。因此，对于３００，３５０，４００，５００℃，４组试

验的试验条件是完全一样的。从表２均值（犓）分布

情况来看，热解温度的均值（犓犜１，犓犜２，犓犜３，犓犜４）并不

相等，说明残渣含油率受到了热解温度的影响。由于

残渣含油率越小热解效果越好，犓犜１＜犓犜２＜犓犜３＜

犓犜４。所以可以判断热解温度的水平４是热解温度的

优水平。同理可确定停留时间、升温速率和真空度的

优水平均是水平４，即热解温度为５００℃，停留时间为

６５ｍｉｎ，升温速率为３０℃／ｍｉｎ，真空度为０．１ＭＰａ。

另外极差犚值呈现出犚犜＞犚狋＞犚狏＞犚狆。因此，影响

油基钻屑热解效果的４个因素按程度大小排列为：热

解温度＞停留时间＞升温速率＞真空度，即热解温度

影响最大，其次是停留时间和升温速率，真空度影响

最小。

综上所述，从油基钻屑含油率达标（０．３％）和能

耗成本角度来看，热解温度可设置为４００℃，停留时

间可设置为５０ｍｉｎ，升温速率为３０℃／ｍｉｎ，真空度为

０．１ＭＰａ，且未发生结焦现象。

４　结　论

１）试验表明热解终温、停留时间、升温速率、真空

度对油基钻屑热解效果均有影响，其中热解温度是影

响油基钻屑热解效果的主要因素，其次是停留时间和

升温速率，真空度影响最小。

２）通过正交试验，筛选了油基钻屑热解的最优条

件，通过研究发现，综合考虑热解效果和热解成本，当热

解温度４００℃，停留时间５０ｍｉｎ，升温速率３０℃／ｍｉｎ，

真空度为０．１ＭＰａ，试验未发生结焦现象，处理后的

油基钻屑残渣含油率为０．２９％，满足ＧＢ４２８４—２０１８

《农用污泥污染物控制标准》农用地（含油率低于０．３％）

限值要求。

３）油基钻屑热解前后矿物油石油烃组分分布基

本一致，属典型油基钻屑中总石油烃类分布；其中

Ｃ１５～Ｃ２８约占为６５．１３％～６８．５１％，Ｃ１０～Ｃ１４约占

３０．９６％～３３．８８％；Ｃ６～Ｃ９约占０．１９％～０．３７％，说

明本次热解试验基本未改变矿物油石油烃组分。

４）随着热解终温的增加，回收矿物油中组分增

加，出峰范围增加，Ｃ１５＋相对含量逐渐增加，芳烃的相

对含量逐渐增加。但是，从热解回收矿物油 ＧＣＭＳ

·０２· 油气田环境保护·技术研究与应用　　　　　　　　　　　　　Ｖｏｌ．３０　Ｎｏ．６　



检出情况来看，矿物油组分主要以烷烃类（６０％以上）

和芳烃类（主要为萘、茚等，约占１０％）为主，说明热

解试验并未破坏基础油组分，回收矿物油的品质

较高。
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