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岩 屑 气 的 测 定 方 法

蒋梅先 陈伟钧

地质矿产部石油地质中心实验室

在天然气勘探中
,

利用残存在岩屑中的气体组份和含量分布判别气源岩的类型及演

化程度等
,

具有重要意义
。

对于岩屑气的测定
,

我们自行设计研制了岩屑搅拌粉碎脱气

装置
,

并利用H P
一

5 8 8 0 名屯相色诺仪进行了岩屑气定性定量测定方法的研究
。

;

一
、

脱气装置及测试仪器

1
.

岩屑脱气装置和工作原理

( 1 ) 脱气装置 ( 图1 )

装置外形尺寸为20 义 2 0 x 4 5 厘米
3 ,

其 筒

内体积为 95 毫升
,

微型马达的功率为 90 瓦
,

转

速为 3 0 0 0一4 0 0 0转/分
。

( 2 ) 工作原理

装置的工作原理是在密封筒内利用搅拌 叶

轮在高速旋转下
,

使岩屑样品和介质 (水 )一起

剧烈运动
,

并与刀片
、

筒壁和顶盖等产生强烈

碰撞
,

从而使岩屑粉碎和脱 出气体
。

由于剧烈

搅拧运动
,

粉碎的岩样和脱出的气体 同 介 质

( 水 ) 充分混 合 ( 包括溶解于水中的部分 )
,

因此当停止搅伴时
,

应静止片刻
,

在惯性力的

作用下
,

悬浊液中的气体从水中逐步逸 出
。

为

了让气体能够较多较快地从悬浊液中逸 出并集

中在筒体顶部空间
,

起始时筒内顶端空间应处

于低真空状态
。

2
.

测试仪器

H P 一5 8 8 OA 气相色谱仪
,

配有能 自动进 行

数据处理
、

绘图和打印的微处理机
。

色谱柱为

3米
x Z毫米的不锈钢管

,

管内的填料是 5 0一8 0

目的P o r a p a k Q
。

图 1 脱气装置示意图
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二
、

脱气步骤和色谱分析

1
.

脱气步骤

先把 已称好的岩屑放入筒体 内
,

倒入蒸馏水至筒 口 ,

盖上顶盖
,

旋紧筒体螺母使其

密封
,

并在顶盖
_

L部抽气口 用注射器往筒体内继续注水至满
,

把抽气螺母旋上
,

再用注

射器插入抽气螺母小 口
,

从筒体内抽掉一定容积的水
,

使顶盖下部留有一定体积处于低

真空状态的脱气平衡空间
。

然后打开 电

源
,

启动马达
,

搅拌若干分钟
,

最后静

止平衡若干分钟
,

用微量进样器抽取气

样
,

迅速注入气相色谱仪作色谱分析
。

2
.

色谱分析

载气为氮气
,

流量 23 毫升 /分
;
燃

烧气为氢气
,

流量 3 0 毫升 /分
; 助燃气

为空气
,

流量4 60 毫升 / 分
。

柱子炉温初

始值为 60 ℃
,

恒温 2 分钟
,

程 序 升 温

8 ℃ /分
,

终止温度为 2 10 ℃
。

检测器 F ID

的温度为2 2 0 ℃
,

进样 口温度 为 50 ℃
。

柱 子顶先在通载气的情况下
,

逐段升温

至2 30 ℃后老化48 小时
。

岩屑气各 组 份

色谱图见图2
、

岩屑气各组份的保 留 时

间见表1
。
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图 2 岩屑气色谱图 ( 新孤钙质泥岩 )

表 1 岩 屑 气 各 组 份 的 保 留 时 间 表
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三
、

计算方法

六屑气中烃类的定量测定
,

是在色谱条件相同的情况下
,

用标准气定性
,

以外标法

定量
,

然后再按下式计算
。
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式中
: Y

。

为岩屑气中组份 n 的含量 ; A
。

为组份 n 的 积分信号
; F

。

为组份n 的校 正 因

子 ; V ;

为注射器抽气样注入色谱柱的体积
;

W 为岩屑重量
; V 为脱气筒内顶部空间的体

积 ( 即岩屑气总体积 )
。

由于在注射器从筒体顶盖取样口慢慢抽取岩屑气的过程中
,

注射器和顶盖下部空间

基本上处于同一压力下
,

气体密度基本相等
,

所 以可 以利用岩屑气的总体积V 与取样 体

积 V ;

的比例来求出各个组份的含量
。

四
、

条件试验及其结果

1
.

样品用量的选择

对同一样品在同一条件下以不同样量分别作了试验
,

结果表明 ( 表2 )
,

样品的用量

不能少于5克
,

在5一 20 克之间对岩屑气的测定几乎无影响
,

但在一般情 况 下
,

样 品 重

量在 10 克到 15 克之间较为适宜
。

表 2 样 品 用 量 的 选 择 试 验 表
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2
.

搅拌介质 的选择

用普通 自来水
、

饱和盐水及蒸馏水在相同条件下分别反复多次做了空白试验
。

结果

发现普通 自来水的杂质较丰富
,

其中甲烷的含量可达 6
.

0 x 1 0
“ 3
微升/ 克 ; 饱和盐水中甲

烷的含量也不少于3
.

1 x 10
“ “

微升/ 克
;
蒸馏水中甲烷的含量少于 2

.

6 x 10
~ ‘

微升 /克
。

因

此选择蒸馏水作为搅拌介质较合适
。

3
.

搅拌时间的选择

将同一粒度为 2一 8毫米的灰黑色泥岩
,

重量均为 15 克的样品
,

以不同的时间搅拌
,

每个时间重复四次
,

搅拌后除了作气体分析之外又作了样品粉碎程度的分析 ( 以通过80

目筛网的颗粒所占的百分比表示 )
。

从表 3和图3可 以看 出
,

搅拌 8分钟才能使岩屑 较 充

分地被碎掉并脱附出气体来
。

4
.

顶端 空间状 态的选择

在相同条件下
,

选择了顶端空间为常压 ( 即大气压 ) 和低真空二种状态进行比较
。

从表 4中可 以看 出
,

低真空状态 下的脱气效果几乎是常压状态下的二倍
,

因此选择了

低真空状态
。
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表 3 不 同 搅 拌 时 间 的 试 验 结 果 表

样品
粉碎效果

(80 目以上)

%

各 组 份 含 量 ( 微 升 /克 ) 总 烃

甲烧 乙 烷
,

丙 烷 } 异 丁 烷
相对标准
偏 差 %

8 3
。

6 1
.

9 2}0
。

0 9 9 2
。
7 7 X 1 0

一 2 7
.
s 3 x io

一 3 !4
1

。
6 5

9 2
。

7 洲呵⋯痴丽一
1

,叭而二‘ 1
。

3 6

94
。
8 3

。

4 2一0
。

2 0 1
。

4 9

9 7
。

9

5
·

6 ”X ‘o
一 ’

一
‘
·

8 4 x ‘0
一 ’

6
.

‘g x ‘o
一 ’

⋯
2

.

‘O X ‘0
一 ’

1
。

2 1

样品与表2同

98
。

2
一

⋯
5

.

0 2 x l。一
i
2

.

2 1 X ‘。一
1

。

2 5滁

.

⋯
11

⋯⋯
I

J
J.esl

⋯
�pn

,

、J一,‘一l�
,
,一‘一n
.日曰月刀一,自�J怪一月�O斑托一日一

.宁J
户’,2一‘-一J一
l
�
l
一,上

搅拌时间 (分 )

图 3 不 同搅拌时间脱气效率示意图

5
.

顶端 空间体积的选择

取上述同一灰黑色泥岩
,

在搅

拌 时间和岩样重量相 同的条件下对

顶端空间的体积作了选择试验
。

从试验结果可以看出 (表 5 ) ,

体

积在 4
.

85 一 9毫升之间的变化 对 岩

屑 的脱气影响很小
。

必须指出空间

体积不能太小
,

若小于 3 毫升
,

则

抽取气样时悬浊液容易随气样进入

雄襄洋袖(8。皿二卜次
�

气的洛斗翻扣吸劝

微量注射器
,

造成注射器严重堵塞
。

其次
,

若体积过小
,

从悬浊液中逸出扩散的气体易

达到饱和状态而阻止悬浊液中的气体继续逸 出扩散
,

影响定量测定
。

若体积太大
,

则气

体浓度相对稀释
,

会影响抽样的精度
。

所以一般以选择 5一 9毫升为搅拌时的脱气顶端空

间体积为宜
。

表 4 脱 气 空 间 状 态 的 选 择 试 验 表
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表 5

积

顶 端 空 间 体 积 试 验 表
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6
.

气体平衡时间的选择

取上述同一样品相同条件迸行试验
,

停
_

!!几搅拌后 以不同的扑止时间(即平衡时间)抽

取气样分析
。

从表 6结果可以看出
,

停止搅拌后静止5分钟作为气体逸出扩散的平衡时间

比较合适
。

表 6 脱 气 平 衡 时 间 试 验 表

二一价芝五
、

结 论

经过上述六方面的条件试验
,

确定最佳的实验条件如下
:

1
.

岩屑粒度为2一 8毫米 ;

2
.

岩屑重量为10 一 15 克
;

3
.

搅拌介质为蒸馏水 ;

4
.

搅拌时间为8分钟 ;

5
.

筒内脱气扩散平衡体积为 5一9毫升
;

6
.

脱气扩散平衡时间为5分钟
。

鉴于在悬浊液中仍有少量处于溶解状态的岩屑气未能测出
,

以及岩石固结程度和吸

附性能的影响
,

因此本方法仅是一种半定量的方法
。

(收稿 日期
: 1 95 5年10月2 9 日)
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