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(石油工业部石油勘探开发科学研究院)

本方法主要根据K ol b提出的固体中挥发组份相平衡及不连续气体抽提 理 论
,

参 照

sc ha
efer
等人的氢抽提方法

,

改进收集系统和毛细柱系统而建立
。

可测定泥岩
、

灰岩 等

沉积岩中C
: 一 C ,

烃类
,

最低检测量对丙烷为 1 p p b , C : 一 C g

总烃测定误差小于 20 %
。

一
、

仪器装置及实验条件

1
.

仪器
: 艺

一 2型气相色谱仪 ( P 一 E 公司 ) 卸去进样系统
,

或带有毛细管柱系统 的 其

他型号气相色谱仪
;
数据处理机z1 。型 ( P 一 E 公司 )

。

2
.

氢抽提装置
:

装置由与第二路氢连接管线
、

开关阀
、

流量计
、

六通标准 气 进 样

伐
、

标准气钢瓶及减压阀
、

样品管
、

收集管等组成 ( 图 1 )
。

样品管如图2所示
。

收集管

为长 2 5厘米
、

内径 3毫米的不绣钢管
,

弯成w 型
,

内填 80 一 1 0 0 目玻璃珠 ( 英B
.

D
.

H
.

色

谱用 )
。

’’

DDD

图 1 氢 抽 提 装 置 图
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图 2 样 品 管 示 愈 图

3
.

色谱柱
:

( 1 ) 预处理填充柱为长12 0厘米
、

内径 3毫米的不锈钢管
,

内填 O v一 101 固 定 相

( 5% O V 一 1 0 1涂在8 0一 10 0 目C h ro m o s o rb载体上 ) , ( 2 ) 石英毛 细 管 柱
: O V 一 1 0 1

W C O T柱
,

长50 米
、

内径0
.

22 毫米
。

4
.

实验条件

( 1 ) 氢抽提条件
:
抽提气流速为 10 毫升 / 分

、

轻烃收集温度为 一 170
O C (液氮 )

、

抽提时I’ai 为2 0分钟
、

抽提温度为室温 ( 2 2
“

C )
、

样品量 0
.

5一 1克 ( 2 0一 60 目 ) ,

( 2 ) 色谱分析条件
:
收集管加热温度90

O

C (水浴 )
,

载气为H
2

10 毫升 /分
,

预 处

理柱恒温1 00
O

C (汽化室腔内 )
,

毛细柱内线速 1 6c m / 秒 (分流比20
, l )

,

柱 箱 初 温

4 o
o

c 程序升温至 1 3 o
o

c
、

检测器 FID 1 5o
“

c
、

H
: 5 0毫升/ 分

、

空气4 0 0 毫 升 /分
、

尾 吹

N : 20 毫升 /分
。

二
、

定性定量方法

1
.

定性

c ,
一c ‘

组份采用标准天然气样品定性各组份 , C
‘

一C , 正
、

异构烷采用V a n D en

D o ol 保留指数系统
,

参照 o v一10 1毛细柱上烃类 IP T
值

,

进行组份定性 ( IP T
偏差约两 单

位左右 )
。

2
。

定量

采用含量为0
.

1%氢气中丙烷标准气 (北京分析仪器厂配制和标定 )
,

六通阀 定 量

进样的外标法
,

进行所需组份及轻烃总量的计算
。

A
o

K
o

f

V
.

C

2 2
。

4
.

·

M

A 1

2 7 3

(2 7 3 十 T )

式中
: i为某组份在岩石中含量 ( n g / g )

、 K 为哀减倍数
、

w 为样品重量 ( g )
、

人

为组份i的峰面积或积分值
、

f为定量校正系数 ( n g /单位峰面积 )
、

v 为标准气 定 量 管

体积
、

C 为标准气浓度
、

M为标准气分 子量
、

A
;

为标准气经收集系统后的峰面积或积分

值
、

T为室温
“
C

。
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三
、

分析操作步骤

将玻璃样品管洗净烘千
,

在一端填入锻烧过 ( 3 5 0
“

C 4小时 ) 的玻璃棉及一 段 刚 烘

过 ( 3 5 0
0

C 4小时 ) 的氯化钙
,

另一端也填入一段玻璃棉
,

在万分之一分析天 平 称 重
,

置干燥器中备用
。

将岩屑样品 ( 罐头包装
、

低温保存 ) 洗去泥浆
,

用滤纸吸净水分 ( 岩心样品敲去外

层选择有代表性岩块 )
。

按岩性分别取巧一20 克样品
,

用铜碎样器敲 碎
,

过 20 一60 目

筛
,

迅速用漏斗装入样品管中
,

并装入抽提系统
。

从清洗样品至样品管装入抽提系统必

须快速
,

在 5分钟内完成全过程
。 ‘

收集管套上液氮浴 (保温杯 )
,

开启氢抽提装置
,

以 1 0毫升 /分流量抽提20 分钟
,

取

下液氮浴
。

用叻
。

c 热水浴
,

加热收集管
,

使轻烃从收集管落发出来并引入色谱柱系统
。

然后启动程序升温
,

即可在数据处理机上得到色谱图及各组份的积分值 (在记录器上也

可得到轻烃色谱图
.

)
,

_

进而可进行各组份和总烃定量
。

开启标准气钢瓶及减压阀
,

使标准气流通过六通阀定量管
,

数分钟把定量管的空气

完全赶走后
,

在收集管上套上液氮洛
,

转动六通阀使标准气通过抽提系统
,

在收集管上

吸收
,

未吸收的丙烷进入色谱柱系统得到一个丙烷峰
。

10 分钟后
,

取下液氮浴
,

角g Q
O

c

水浴加热收集管
,

丙烷经色谱柱系统得到丙烷积分值 (用于计算校正值 )
。

一般每天进

标准气5次
。

每次进样得到的收集前后丙烷峰值可计算收集效率
。

五
、

讨 论

1
.

本方法采用氢气在室温下仅能抽提出岩样中的部分轻烃 ( C : 一 C g )
,

根据K ol b

不连续气体抽提原理
,

在固定的试验条件下
,

测试和计算的数据具有实用意义
。

从图3表

1可以看出
,

不同层位的轻烃含量具有可比性 ,

图3 C
Z

一C 。
轻烃色谱图
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某井三个层位岩屑轻烃 ( C Z

一C 。

) 含量及其他测试数据表 表 1

井井 深 范 围围 2 26 0~ 2 54 0 mmm 2 54 0润‘3 14 0mmm 3 1 4 0~ 33 2 0 mmm

样样 品 数 目目 1 555 3 000 777

CCC O T %%% 0
.
5一1

。

2 444 0
。

0 9一 1
、
1 000 0

。

8 8一2
。
7 666

IIIH m g / ggg 1 2 4一4 3 777 8一5 7
··

1 2 9一5 8 999

1110 m g / ggg 4 4一1 1 444 9 7一2 8 000
,

一

2 3一3 222

干干 根 酪类 型型
.

1
、

LLL I
、

III lll

CCC
Z

~ C
,

总量 n g / g 岩石石 33 6一7 1 2 000 7 3一4 6 9 333 1 4 5 9一2 5 0 4 444

轻轻轻 C 3 n g / g岩石石 2一1 6888 1一8 666 1 5一 1 2 9 444

烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃烃
各各各 C ‘ n g / g 岩石石 4一 1 6 222 1一6 888 厂2 一 2 长兰兰

组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组组

分分分 C , n g / g岩石石 9一2 9 555 4一1 4 000 CZ一 1 , 9 555

含含含含
,
叫叫叫叫

健健翔
.................................................................

月月王王 C
6 n g / g岩石石 7一 1 6 777 2一7 777 3 4一9 9 000

CCCCC , n g / g岩石石 5一1 5333 1一6 999 2 6一U6 666

CCCCC 。 n g / g 岩石石 1 5一2 1 111 2一12 111 3 6一
一

! 6444

CCCCC , n g / g 岩石石 1 0一2 0 666 3一1 0333 3公一 3 3 555

2
.

收集管采用内填 80 一 10 。旦玻璃珠
,

对0
.

1 %丙烷标准气
、

( 8毫升 ) 的收集效 率 可

达94 %
,

不用填料仅40 % ,

3
.

预处理填充柱
。

一方面起到滤除样品中粉尘的作用
; 另方面 与毛细管柱相配合完

成分离检测
,

4. 样品的处理必须在 5分钟内完成清洗
、

粉碎及装样等过程
,

根根试验
,

样品 粉 碎

后放置2小时C : 一 c ,
轻烃损失> 40 %

, 4小时损失 > 60 %
。

(收稿日期
: 19 8 4年5月8 日)
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) 15 2 0 %

.


