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(57)摘要

本发明涉及缓蚀剂材料领域中一种二苄胺

季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法及其应用。

该酸化缓蚀剂的制备如下：（1）将胺类反应物苯

甲胺、苯乙胺、吗啉或者吲哚溶于有机溶剂中，缓

慢滴加环氧氯丙烷，常温搅拌反应12-14h，然后

减压蒸馏、洗涤获得中间体I；（2）将中间体I溶于

有机溶剂，将二苄胺加入其中，再加入缚酸剂，升

温至60-80℃反应14-16h，冷却至室温后，过滤、

萃取、减压蒸馏制得中间体Ⅱ；（3）将中间体Ⅱ溶

于有机溶剂，并将季铵化试剂加入其中，升温至

80-110℃反应12-15h，冷却至室温后，过滤、萃

取、减压蒸馏制得二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀

剂。本发明简单可行，原理可靠，制备的酸化缓蚀

剂对油气井碳钢的酸腐蚀有明显的抑制作用。
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1.一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，依次包括以下步骤：

(1)将胺类反应物苯甲胺、苯乙胺、吗啉或者吲哚溶于有机溶剂中，缓慢滴加环氧氯丙

烷，常温搅拌反应12-14h，然后减压蒸馏、洗涤获得中间体I；

(2)将中间体I溶于有机溶剂，将二苄胺加入其中，再加入缚酸剂，升温至60-80℃反应

14-16h，冷却至室温后，过滤、萃取、减压蒸馏制得中间体Ⅱ；

(3)将中间体Ⅱ溶于有机溶剂，并将季铵化试剂加入其中，升温至80-110℃反应12-

15h，冷却至室温后，过滤、萃取、减压蒸馏制得二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂。

2.如权利要求1所述的一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，其特征在于，

环氧氯丙烷与胺类反应物的摩尔比为1:1-1:3。

3.如权利要求1所述的一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，其特征在于，

所述有机溶剂为丙酮、乙醇或乙腈。

4.如权利要求1所述的一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，其特征在于，

所述缚酸剂为碳酸钾、氢氧化钠或三乙胺。

5.如权利要求1所述的一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，其特征在于，

二苄胺与缚酸剂的摩尔比为1:1-1:2。

6.如权利要求1所述的一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，其特征在于，

二苄胺与中间体I的摩尔比为1:1-1:4。

7.如权利要求1所述的一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，其特征在于，

所述季铵化试剂为氯化苄、氯甲基萘或溴己烷。

8.如权利要求1所述的一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，其特征在于，

所述季铵化试剂与中间体Ⅱ的摩尔比为1:1-2:1。

9.如权利要求1-8任意一项所述制备方法制备的一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂

的应用，是指将其作为油气井酸化缓蚀剂，对油气井碳钢的酸腐蚀有明显的抑制作用。
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一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法及应用

技术领域

[0001] 本发明涉及缓蚀剂材料领域中一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法

及其应用。

背景技术

[0002] 在油气田增产改造过程中，压裂酸化已经成为主流的油气田增产改造方式。在酸

压酸洗过程中，酸液可以很大程度上解除油气井筒堵塞，提高基质渗透率，从而提高油气采

收率。但是酸液的存在也会给油田带来诸多问题，在酸化施工过程中，酸液的注入会造成油

气井管材和井下金属设备的腐蚀，严重时可能导致井下管材突发性破裂事故，存在严重安

全隐患，同时被酸液溶蚀的金属铁离子又可能对地层造成伤害。为了防止酸液对油管、套管

等设备的腐蚀，在酸液中添加缓蚀剂是必不可少且最为常用、有效的防腐措施。目前大部分

市售缓蚀剂存在高温下易结焦、分层、溶解分散性能不稳定、制备复杂等缺点。

[0003] “一种复合型咪唑啉季铵盐缓蚀剂及其制备方法”(201410360217.3)，所述的缓释

剂按质量百分比计含：30wt％～35wt％的烷基酸咪唑啉季铵盐，8wt％～10wt％的含氮有机

多元磷酸盐，1wt％～2wt％的两性表面活性剂，0.5wt％～1wt％的分散剂，1wt％～2wt％的

助溶剂，余量为水。该缓蚀剂在50℃的自配模拟水下，加药量50ppm，缓蚀率大于70％，可在

油田中油气井、集输系统、注水工艺使用，但配方复杂，成本较高，也不利于环保。

[0004] “一种水溶性咪唑啉季铵盐缓蚀剂的合成方法”(201310524689.3)，以有机酸和有

机胺为反应原料，先通过酰胺化反应合成酰胺，再通过酰胺环化反应得到咪唑啉，最后用亚

磷酸二甲酯等季铵化剂把油溶性的咪唑啉季铵化，合成了水溶性咪唑啉季铵盐缓蚀剂。评

价试验表明，所得产品水溶性好、缓蚀率高。但其制备较为复杂，且反应温度高达200多度。

[0005] 因此，研制一种配方简单、合成条件温和且能满足目前油气井酸化施工苛刻要求

的新型耐高温盐酸酸化缓蚀剂具有重要的意义。

发明内容

[0006] 本发明的目的在于提供一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法及其应

用，该制备方法简单可行，原理可靠，制得的缓蚀剂在高温下具有良好的缓蚀性能，在盐酸

水溶液中具有良好的溶解性，对油气井碳钢的酸腐蚀有明显的抑制作用。

[0007] 为实现上述技术目的，本发明提供以下技术方案。

[0008] 一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，依次包括以下步骤：

[0009] (1)将胺类反应物苯甲胺、苯乙胺、吗啉或者吲哚溶于有机溶剂中，缓慢滴加环氧

氯丙烷，常温搅拌反应12-14h，然后减压蒸馏、洗涤获得中间体I；

[0010] (2)将中间体I溶于有机溶剂，将二苄胺以一定比例加入其中，再加入缚酸剂，升温

至60-80℃反应14-16h，冷却至室温后，过滤、萃取、减压蒸馏制得中间体Ⅱ；

[0011] (3)将中间体Ⅱ溶于有机溶剂，并将季铵化试剂以一定比例加入其中，升温至80-

110℃反应12-15h，冷却至室温后，过滤、萃取、减压蒸馏制得二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀
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剂。

[0012] 进一步地，环氧氯丙烷与胺类反应物的摩尔比为1:1-1:3。

[0013] 进一步地，环氧氯丙烷的滴加速度为5-10mL/min。

[0014] 进一步地，所述有机溶剂为丙酮、乙醇或乙腈。

[0015] 进一步地，所述缚酸剂为碳酸钾、氢氧化钠或三乙胺。

[0016] 进一步地，二苄胺与缚酸剂的摩尔比为1:1-1:2。

[0017] 进一步地，二苄胺与中间体I的摩尔比为1:1-1:4。

[0018] 进一步地，所述季铵化试剂为氯化苄、氯甲基萘或溴己烷。

[0019] 进一步地，季铵化试剂与中间体Ⅱ的摩尔比为1:1-2:1。

[0020] 所述二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的应用，是指将其作为油气井酸化缓蚀剂，

对油气井碳钢的酸腐蚀有明显的抑制作用。

[0021] 本发明制备方法简单，其机理分析如下：环氧氯丙烷氯原子以及二苄胺上的氮原

子具有较高的活性，在上述反应条件下，环氧氯丙烷首先开环与苯甲胺、苯乙胺、吗啉或吲

哚反应得到中间体I，然后中间体I上的氯原子与二苄胺反应得到叔胺，在该过程中必须加

入缚酸剂，防止反应生成的氯化氢和二苄胺反应生成二苄胺盐酸盐，从而无法得到叔胺产

物阻止下一步季铵化过程。在得到叔胺后加入季铵化试剂得到二苄胺季铵盐缓蚀剂。该方

法制得的缓蚀剂包含多个苯环，且具有多个氮原子、氧原子，氮原子、氧原子具有孤对电子，

能与铁原子上的空轨道形成杂化轨道，二者具有较强的吸附性，而六元苯环具有大π键的结

构，也能与铁杂化，紧紧吸附在铁上，抑制其腐蚀；此外，该缓蚀剂分子中的多个羟基可以大

大提高缓蚀剂的分散性和在酸液中的溶解性，该缓蚀剂在高温下具有良好的缓蚀性能，使

用该缓蚀剂作为油气井酸化缓蚀剂时，对油气井碳钢的酸腐蚀有明显的抑制作用。

具体实施方式

[0022] 下面通过实施例进一步说明本发明。

[0023] 实施例1

[0024] 一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，包括以下步骤：

[0025] (1)将8.71g吗啉加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入80mL无水乙醇作为溶剂并搅

拌均匀；

[0026] (2)称取9.25g环氧氯丙烷溶于30mL无水乙醇中搅拌均匀，缓慢滴加于吗啉溶液

中，常温下搅拌反应14h，减压蒸馏后得到中间体I；

[0027] (3)称取1.79g中间体I加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入90mL无水乙醇作为溶剂

并搅拌均匀，称取1.97g二苄胺溶于30mL无水乙醇中搅拌均匀，缓慢滴加于中间体I溶液中，

并加入1.4g碳酸钾，再升温至80℃回流反应14h，反应结束后冷却至室温，过滤、萃取、减压

蒸馏制得中间体Ⅱ；

[0028] (4)称取3.76g中间体Ⅱ加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入100mL无水乙醇作为溶

剂并搅拌均匀，称取1.76g氯甲基萘缓慢滴加于中间体Ⅱ溶液中再升温至80℃回流反应

13h，反应结束后冷却至室温，过滤、萃取、减压蒸馏制得二苄胺季铵盐酸化缓蚀剂。

[0029] 上述制备方法的具体反应历程如下：

说　明　书 2/6 页

4

CN 109402639 B

4



[0030]

[0031] 实施例2

[0032] 一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，包括以下步骤：

[0033] (1)将5.59g吲哚加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入70mL丙酮作为溶剂并搅拌均

匀；

[0034] (2)称取4.62g环氧氯丙烷溶于30mL丙酮中搅拌均匀，缓慢滴加于上述吲哚溶液

中，常温下搅拌反应12h，减压蒸馏后得到中间体I；

[0035] (3)称取2.11g中间体I加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入90mL乙腈作为溶剂并搅

拌均匀，称取1.97g二苄胺溶于30mL乙腈中搅拌均匀，缓慢滴加于中间体I溶液中，并加入

1.2g三乙胺，再升温至57℃回流反应15h，反应结束后冷却至室温，过滤、萃取、减压蒸馏制

得中间体Ⅱ；

[0036] (4)称取4.08g中间体Ⅱ加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入100mL无水乙腈作为溶

剂并搅拌均匀，称取1.26g氯化苄缓慢滴加于中间体Ⅱ溶液中再升温至85℃回流反应14h，

反应结束后冷却至室温，过滤、萃取、减压蒸馏制得二苄胺季铵盐酸化缓蚀剂。

[0037] 上述制备方法的具体反应历程如下：
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[0038]

[0039] 实施例3

[0040] 一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，包括以下步骤：

[0041] (1)将10.82g苯甲胺加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入100mL无水乙醇作为溶剂

并搅拌均匀；

[0042] (2)称取9.25g环氧氯丙烷溶于30mL无水乙醇中搅拌均匀，缓慢滴加于上述苯甲胺

溶液中，常温下搅拌反应12h，减压蒸馏后得到中间体I；

[0043] (3)称取2.07g中间体I加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入90mL丙酮作为溶剂并搅

拌均匀，称取1.97g二苄胺溶于30mL丙酮中搅拌均匀，缓慢滴加于中间体I溶液中，并加入

0.7g氢氧化钠，再升温至60℃回流反应13h，反应结束后冷却至室温，过滤、萃取、减压蒸馏

制得中间体Ⅱ；

[0044] (4)称取4.04g中间体Ⅱ加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入100mL无水乙醇作为溶

剂并搅拌均匀，称取1.65g溴己烷缓慢滴加于中间体Ⅱ溶液中再升温至80℃回流反应15h，

反应结束后冷却至室温，过滤、萃取、减压蒸馏制得二苄胺季铵盐酸化缓蚀剂。

[0045] 上述制备方法的具体反应历程如下：
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[0046]

[0047] 实施例4

[0048] 一种二苄胺季铵盐耐高温酸化缓蚀剂的制备方法，包括以下步骤：

[0049] (1)将12.1g苯乙胺加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入100mL乙腈作为溶剂并搅拌

均匀；

[0050] (2)称取9.25g环氧氯丙烷溶于30mL无水乙醇中搅拌均匀，缓慢滴加于上述苯乙胺

溶液中，常温下搅拌反应14h，减压蒸馏后得到中间体I；

[0051] (3)称取2.13g中间体I加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入90mL无水乙醇作为溶剂

并搅拌均匀，称取1.97g二苄胺溶于30mL无水乙醇中搅拌均匀，缓慢滴加于中间体I溶液中，

并加入1.6g三乙胺，再升温至80℃回流反应14h，反应结束后冷却至室温，过滤、萃取、减压

蒸馏制得中间体Ⅱ；

[0052] (4)称取4.1g中间体Ⅱ加入到250mL三颈烧瓶中，同时加入100mL无水乙醇作为溶

剂并搅拌均匀，称取1.26g氯化苄缓慢滴加于中间体Ⅱ溶液中再升温至90℃回流反应15h，

反应结束后冷却至室温，过滤、萃取、减压蒸馏制得二苄胺季铵盐酸化缓蚀剂。

[0053] 性能测试1 缓蚀剂的水溶性测定

[0054] 测定实施例1-4制得的缓蚀剂的水溶性以及在90℃下，添加铁离子稳定剂、粘土稳

定剂、助排剂等体系的配伍性，具体过程为：称取本发明缓蚀剂各0.1g，分别溶于200mL20％

的盐酸溶液中，搅拌，观察其溶解情况；配制添加铁离子稳定剂柠檬酸、粘土稳定剂氯化钾

和助排剂OP-10或氟碳表面活性剂等的20％的盐酸酸液体系，分别称取本发明缓蚀剂各

0.1g，加入其中，观察其配伍性，结果见表1。

[0055] 表1 不同缓蚀剂的水溶性及配伍性测试

[0056]

缓蚀剂 水溶性外观 配伍性

实施例1 易溶的无色透明液体 均一透明，无分层
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实施例2 易溶的无色透明液体 均一透明，无分层

实施例3 易溶的无色透明液体 均一透明，无分层

实施例4 易溶的无色透明液体 均一透明，无分层

[0057] 由表1可知，本发明制得的缓蚀剂水溶性优异，且在高温盐酸体系中与各种添加剂

配伍性良好，体系均一透明，无分层现象。

[0058] 性能测试2 缓蚀剂的缓蚀性能测定

[0059] 以20％盐酸作为为腐蚀介质，采用P110碳钢，于90℃通过4h腐蚀挂片实验测定实

施例1-4的缓蚀性能，缓蚀剂用量均为1000ppm，结果见表2。

[0060] 表2 各缓蚀剂的缓蚀性能测定

[0061]

[0062] 由表2可知，通过本发明方法制得的缓蚀剂具有良好的缓蚀效果。

[0063] 综上所述，本发明制备工艺简单可行，制得的缓蚀剂为离子型，在酸溶液中具有良

好的水溶性，在90℃高温条件下，对油气井碳钢的腐蚀有明显的抑制作用，且挂片清洗后表

面平整，无明显点蚀，说明本发明制得的缓蚀剂具有耐酸耐高温特性。
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