
热 解 法 测 定 物 性 参 数

五普实验室物性组

在岩石油水饱和 度分析中
,

利用热解法除油的实验技术
,

已在国内一些石油地质实验室

中得到应用
。

热解法除油的特点是排除了以往扎克斯抽提法要使用的大异 有机溶剂
。

同时生

产过程可以大大的缩知
。

我们在胜利和玉门油田等实验工作的基础上
,

结合我们工区的条件
,

开已 了热解除油试

验
。

自1 9 7 6年以来
,

我们做了1 03 个样品3 28 个数据
,

现将试验方法
、

步骤
、

条件及实验结果

分别小结如下
。

一
、

方法提要

含油砂岩
,

在空气流中
,

缓缓加热至 4 00 ℃使岩石孔隙中的况油和水份
,

逐步受热蒸发和

裂解汽化
。

在此过程 中
,

石腊烃儿乎全卫断链
、

环烷烃大卫分汽化
,

芳烃和胶质最后一卫分变

成焦碳残苗于岩石孔隙中 (微异 )
。

方法的要点是利用热解
,

除去岩石中的屁油和水
,

求出

失掉的重异
,

并测定岩石的孔隙度和视比重
,

最后分别计赫油水饱和度
。

二
、

热解过程中矿物组成的变化

对于在热解中可能引起的矿物组成的变化及其对结果的形响
,

我们作了一些试验
,

取得

了下列认识
:

1
.

热解对含结晶水矿物的形响

( 1 ) 矿物中水份的存在状态
。

可分两大类
,

吸附水和结晶水
。

!叹附水以吸附状态存在

于岩样的表百和孔隙中
,

它包括在测定水之中
。

结品水 有两种方式存在
:

一种叫结构水
,

它

在矿物的晶格中占有一定位盗
,

结合得比较牢固
,

在一般温度下比较校定
,

在高温下晶格被

破坏才放 出水份
。

如C u (O H )
: ·

C a C o 。
(孔雀石)

,

C u (OH ) : ·

ZC a C o 3 (兰铜矿)
。

另一种称结晶水
,

这种水虽然在矿物的结晶格中也保持一定的位置
,

但不象结构水 那 样 枚

定
,

它以静电引力存在于晶格 内
。

这种水
,

一旦升高到一定温度
,

便破坏了它的枚定性
,

释

放 出水份
。

在含油岩石中最常见 的是结晶水
。

( 2 ) 一般常见的含结晶水矿物

根据鉴定分析
,

在我们工作过的地区内常迂到的含有结品水矿物有
:

石膏
、

高岭石
、

多

.
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水高岭石
、

水云母及少号的些脱石等
。

根据矿物差热分析结果证实
,

粘土矿物和含水石膏的脱水温度为
:

高岭石 (A 1
2
O

。 ·

2 5 10
: ·

ZH
:
O ) 5 0 0 ℃一5 5 0 ℃ 士

多水高岭石 (A l
z
O 3 ·

2 5 10
: ·

4H
Z
O ) 5 5 0 ℃一 6 0 0 ℃土

水云母 (K
Z
O

·

3A I
:
O

。 ·

6 5 10 : ·

2H 2 0 ) 5 5 0 ℃一6 0 0 oC 士

些脱石 (A I
:
O 。 ·

4 5 10
: ·

3H
:
O ) 2 0 0 ℃一5 5 0 ℃ 士

石膏 (C a SO
4 ·

ZH
Z
O ) Z O0 oC 士

从以上脱水温度可以看出
,

砂岩 中以胶结物存在的粘土矿物在热解温度为40 0 ℃ 的 过 程

中
,

一般不会分解脱水
。

仅些脱石有卫分脱水的可能
。

但迄今为止
,

我们在分析鉴定中所迁到

的这种矿物数务极少
。

间题是油砂岩中是否含有多另的含水石膏 ? 东片油 田石膏含务较高
,

江苏
、

河南地区在一些层段中也迁到过一定含昊的含水石膏 (江苏阜一段含昊在 6 % 以下 )
。

从所分析的江苏样品结果来看
,

在含石膏昊少的含油砂岩的场合下
,

热解处理对物性参数很少

形响
。

根据计赫
,

如果样品中含有 1 一 6 %的石膏
,

若在 4 00 ℃下全卫脱水
,

其含异分别为
:

表 1

石 膏 含 易 % 结 晶 水 含 务 %

0
。

0 4 2

O
。

0 8 4

0
。

1 2 6

0
。

1 6 8

0
。

2 1 0

0
。

2 5 2

JI23456

2 0 克 况 样

II

111111

从上表可以看出
,

如果石膏含昊在 6 % 以下
,

即使全卫石膏脱水
,

对结果的形响亦不很

大
。

如果用儿油抽洗油水亦有卫分石膏脱水
。

但是如果石膏含易在 6 % 以上时
,

则对结果带

来很大形响
。

因此如果工作地区居于高盐地层
,

必须对石膏结晶水做地区性系统分析
,

求出

相对校正位
。

2
.

抽提除油后和热解除油后样品中剩余有机碳百分含易的对比

表 2

样 品

乘明余 有 机 碳 对 比 结 果

抽 提 碳 % 热 解 碳 % } 绝 对 差 位

一
一

一
�

一一一一

一
�

一

一
1一一一一

0 9 7 0 5 6

0
。

0 8 3 0
。

0 6 5

0
。

0 7 0

0
。

0 7 9

0
。

0 6 5

0
。

1 1 1

0
。

0 18

0
。

0 3 2

0
。

0 2 2

0
。

0 2 6

0
。

0 8 2
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从上表所列岩石剩余有机碳分析结果可以看出
,

热解法比抽提法剩余有机碳含男低
,

说

明测定结果更接近实际怜况
。

3
.

铁的氧化矿物对比结果

表 3

l一L乡�0000, .�R�了001l一一,目尸aOJ00八D月任工工一一八”八UO八”0八U工l一卜门�R
1.
.

nJO八一勺八011.
..

一月��”Ug自,土gd,自几01工口L犷一十一l
‘洲尸J.洲J�臼人杯甩一十一111111�11一

.

、一�n.nUO八UO八Ul工一e一l咤‘11-工�
.

一‘/��n甘�
声

‘�从八”1上尸a�一MM+1232541一l一十一
......-

11冲一000000一
�一e一一一

一l一�工一亡夕一月任月任�丫八0Cal卜口ll一一八OL匀OJt了八b月任工工一一O八UnUnU八U八曰�曰二日目一
i

一��一L月一J4n舀OOn月任二d�工,
.‘

一卜一9曰J任0自�勺月任八01
.‘门刀一十一

⋯
明.1

1
一、�一�日�n
甘八U�11八U�01�

.

一卜一nU,IOJOJg
�0��工一卜一1占,工n

�,自,工,上l.�十一l曰匕叭叭匕!.l一飞
J

一nUn
��日�nU八U�日llr川一2134561

上表试验结果表明
,

热解前后高低铁的变化基本遵循一定的规律
,

即热解后高铁含号增

高
,

低铁含异降低
,

但热解前后高低铁含异的总和趋近一致
,

因此对岩样重务的形响可以忽

略不计
。

4
.

碳酸盐含易的对比结果

表 4

抽提C a C O
:
% C a CO :

%

4 小时

解

时

小热06

找d
�

”nU

一

2
。

0 5

5
.

0 2 5
。

0 6

从上表的简单对比可以看出
,

在 4 00 ℃ 温度下
,

热解不会引起碳酸盐的分解
。

5
.

岩石视 比重的对比结果

表 5

样样 品 号号 111 222 333 444 555 666

抽抽 提提 1
。

9 0 4 333 1
。

9 4 7 555 1
。

9 6 9 111 2
。

0 9 4 444 2
。

0 0 1 000 2
,

3 4 2 444

热热 解解 1
。

8 9 9 444 1
。

9 3 4 222 l、 9 8 2 333 1
。

9 8 8 999 1
。

9 2 5 555 2
。

3 8 7 888

两种测定方法的结果基本趋近一致
,

互有高低
,

说明热解过程中矿物本身没有或极少有

破坏现象出现
。

/
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三
、

热解温度的控制

我们使用的热解炉是旧烘箱改装的
。

它的要求是有较好的空气流通
,

加热均匀和较好的

温度控制
。

经多次实际测定结果表明
,

在2 00 ℃前升温速度控制在7 ~ 80 ℃/分为好
,

至22 0 ℃

时恒温一至二小时
,

以便轻质油份及水分迅速挥发
。

而后连续加热至 3 80 ℃一40 0 ℃达到热解

目的
。

表 6 热 解 过 程 温 度 的 控 制 范 围

温 度 范 围 } 升 温 速 度 ℃ /分

常温
—

2 0 0
”

} 7
“

—
8

“

2 0 0
“

—
3 0 0

。

} 6
“

一
6

“

“0 0
“

一
4 0 0

“

}
“

“

一
4

“

我们认为
,

在2 00 ℃以前升温速度可 以稍快
,

20 0 ℃以后一定要控制在较低的升 温 速 度

内
,

否则会造成重质油分的碳化
,

导致油饱和度结果偏低
,

同时形响了其它物性 参 数 的测

定
。

四
、

操作过程及油饱和度的计赫

采样的卫位应和色谱测水法的采样卫位相同且较均匀
。

迅速称重后咒于磁蒸发皿中
,

放

入热解炉内缓缓加温至 2 20 ℃
,

恒温两小时
。

然后继续升温至 3 80 一 4 00 ℃
,

恒温两小时 , 取

出冷却
。

再称至恒重
,

求出其失重 (即油和水的重异)
。

最后
,

取此样品分析其它 物 性 参

数
。

并按以下公式计称含油饱和度
:

油饱和 度 SH %
=

V H
.

器决碧
~

X ‘””

vH
=

一~

卫孔二旦过二巫坦生丛

式中
:

V H

—
油体积 (C m s )

G :

—
热解除油水法取样重身 (克 )

G 3

—
热解后干样重身 (克 )

M

—
岩石孔隙度叱

r 岩

—
热解后干样的比重 (克/ C m

“

)

r 油

—
油比重 (克/ C m “)

r 水

—
水比重 (克/ C m ”)

V 水

—
色谱法测出的水的体积 (Cm “)



五
、

两种方法测试物性的结果对比

1
.

从表 7 所列结果表明
、

两种方法所得的各种物性数据基本上符合质异要求
。

但渗透率

结果则有少数数据误差较大
。

为探索产生误差的况因
,

我们又采集不同岩性的样品 分 别 用

1 10 ℃烘干法和 40 0 ℃热解法处理进行渗透率测定的对比试验
,

试验结果列于表 8
。

2
.

从表 8 对 比结果表明
,

仍有卫分结果相差较大
,

但误差有正有负
,

并不存在一定的规

律
。

因此可以认为渗透率测定偏差并不是方法本身的问题
,

而是由于操作和岩性本身不均匀

所致
。

~
1 一

/ 、、 讨 论

1
.

试验结果表明
,

以热解法除油水取代扎克斯抽提法
,

是完全可行的
。

它避免了扎克斯

方法长期存在的缺点
。

至于测定中尚存在的一些问题
,

这对于一种新的方法来讲
,

必然有一

个不断完善的过程
。

就是对现行方法来讲也仍然存在一些间题至今未能解决
。

2
.

热解法测定油水饱和度
,

其中油饱和度的数据是采用差减法获得的
,

而且热解除油水

和色谱测水是采用两块样品测定的
,

样品的非均一性和操作过程中的总误差
,

不可避免造成

结果的偏差
。

为避免上述问题
,

今后的方向应该探索一块样品同时测定所有物性参数
。

甲

3
.

对于新工 区
,

首先要对地区性的矿物成分进行全百分析了解
,

对于高盐层井段要进行

系统的C a SO
‘ ·

ZH
Z
O分析

,

求出结晶水的校正位
。

4
.

温度控制较为重要
,

升温速度过快或不懊超过 4 00 ℃
,

即 试 验 失 败
,

测定结果不可

靠
。

表 7 抽提法和热解法除油水后物性参数的对比
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一
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油

一
洗

一
法
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.
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1 0 5

1公犷
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1 0 8
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1 1 1

渗透率

7 8 4
。

7 6

1 7 8
.

1 6

2 4
.

6 6

3 5 2
。

3 6

4 0 9
。

6 9

2 8 6
。

3 1

10 3
。

0 5

5 9 4
。

4 8

2 1
。

4 1

1 2
.

3 6

9
。

9 3

4 1
。

5 7

渗透率

8 1 6
.

7 1

17 1
。

0 2

3 2
。

1 1

3 8 8
。

3 1

4 1 1
。

3 9

2 8 1
。

5 0

9 1
。

7 3

5 9 1
。

6 4

1 9
。

6 7

1 2
。

1 3

1 2
。

3 8

4 5
。

0 7

2 2 2
。

6 0 3 1
,

4 1 1 8 3
。

8 8
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表 8 热 解 前 后 渗 透 率 的 对 比

7730506249160060348964129549423746

热热解前前 热解后后 岩 性性

渗渗透率率 渗透率率率

111 2 7
。

7 666 1 1 2
。

7 77777

222 2 3
。

4 111 2 3 8
。

3 00000

222 0 0 5
。

7 666 2 3 10
。

5 00000

222 4 7 1
。

7 666 2 0 32
。

6 22222

222 3
。

4 111 2 2
。

4 99999

444 2
。

1 000 4 1
。

1 66666

888 0
。

6 666 7 3
。

0 00000

1

5

2 6 4

3 5

3

2 2

1

2

4

0

1

1 2 7

2 2 3

1 6 3

2 0 0 5

1

2 4

3 2

1 3

4

9

1

7 3

1

4

2 5 5

4 l

1

1 9

O
。

2
。

3
。

O
。

0
。

2 7

1 1 2
。

7 7

2 3 8
。

3 0

2 3 1
。

0 5

20 3 2
。

6 2

1
。

2 2

2 6
。

6 5

3 4
。

2 2

1 3
。

1 8

6
。

4 7

9
。

8 4

1
。

1 7

2
。

9 1

0
。

2 2

0
。

1 3

0
。

1 2

0
。

1 2

灰 白 色 细 砂 岩

红棕色含 砾 细砂 岩

浅 棕 色 细 砂 岩

浅 棕 色 粗 砂 岩

Il

红 棕 色 细 砂 岩

II

红 棕 色 中 砂 岩

灰 白 色 中 细 砂 岩

灰 白 色 中 砂 岩

灰 白 色 粗 砂 岩

1 2 # 一 1 6 #

7 个样品热解前后是用同

一块样品
,

热解前后样品

长度立径未变
,

采用皮套

密封
。

黑 灰 中 砂 岩

暗 灰 色 粉 砂 岩

灰棕色含 砾 中砂 岩

灰 棕 色 粉 砂 岩

黑 灰 中 砂 岩

2 2 朴一3 2竺

13 个样品热解前后是用同

一块样品
,

热解前后样品

长度直径未变
,

采用皮套

密封
。

‘

‘汇
.、门

砚
�‘

贾
‘沪..护.‘f
-

‘r‘、r、‘J司P口..尸‘,
.J‘
杏

.
、月卫Jr.LJ‘. .�‘
‘尸‘..Ldf
.r、‘J‘tL日..,山几0nJ丹b,It了�月�衬�丹O�了nangh乙�了性月nt了od00八U月任口注勺�

.4
... ............ ...

⋯⋯

161827211803000

J一7一)、声、夕、J))))勺龟11盆12212-21尸,)

797n1213141515161716181920212224232625272728282930



6
。

5 0

7 9
。

7 9

4 5 6
。

9 9

0
。

4 7

7 5
。

8 3

6 9
。

3 7

1
。

8 6

7 4 7
。

6 4

1 3 9
。

3 6

7
。

1 4

2 7
。

7 1

1 4 1
。

3 7

8 0
。

3 8

2 6
。

52

2 9 2
。

3 6

1 1
。

7 3

7 2
。

1 2

2 17 8
。

9 6

2 8 4
。

0 0

1 4 1
。

5 6

1
。

4 7

3
。

1 6

0
。

1 8

2 4
。

8 7

3 2
。

0 7

9
。

4 0

0
。

1 8

6
。

5 0

7 9
。

7 9

6
。

7 8

8 5
。

1 6

4 8 8
。

4 1

0
。

4 3

8 0
。

0 4

7 0
.

6孚

1
。

7 1

7 6 8
。

1 1

,Jl卜J月任民J八DnU八O叹dl杭Ul从d,1门才no1 .1

.

⋯⋯
叮‘八匕,自0自一b内b八O00几O八UQUg目OU1上1一,妇

8
。

6 5

8 4
。

0 2

2 39 1
。

2 6

3 4 0
。

7 5

16 5
。

0 0

1
。

1 7

2
。

9 1

0
。

2 2

2 6
。

6 5

3 4
。

2 2

9
。

8 4

0
。

1 2

6
。

7 8

8 5
。

1 6

3132343533363738394140424344454647484951505253545557565859

5夕


