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油气储层自生伊利石分离

提纯微孔滤膜真空抽滤装置与技术

张有瑜1,2,罗修泉1

(1.中国石油勘探开发研究院,北京暋100083;2.中石油盆地构造与油气成藏重点实验室,北京暋100083)

摘要:自生伊利石分离提纯是砂岩油气储层自生伊利石 K-Ar同位素测年分析的关键技术之一。关于自生伊利石粘土组分的

分离,国内外大多是采用高速、超高速离心分离技术。与高速、超高速离心分离技术相比,该文所介绍的微孔滤膜真空抽滤装置

与技术具有较为明显的优越性,如操作简便、速度快、效率高、质量好等。文中介绍了装置构成、连接及使用说明、装置特点暨5
个方面的技术创新和技术流程,论述了其分离提纯效率和质量以及应用现状和应用前景。5项技术创新克服了以往真空抽滤装

置与技术的操作繁琐、效率较低、实用性不强等一系列技术难题,使其可以转化为成型固定设备投入日常生产与科研实验,为自

生伊利石分离提纯开创了一种新途径,具有非常广阔的应用前景。
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Avacuumfiltratingdeviceandtechniquetoseparateauthigenic
illitesfromsandstonereservoirswithmicroporousmembrane
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Abstract:TheseparationofauthigenicilliteisakeypointintheK-Ardatingofauthigenicilliteinsandstone
reservoir.Highspeedandultra-highspeedcentrifugesareusedhomeandabroad.Inthispaper,anewmethod
usingmicroporousmembraneandvacuumfiltrationisintroduced,whichisoutstandingforeasyoperation,fast
speed,highefficiencyandgoodquality.Thedevicestructure,assemblageandoperationinstructionareillustrated
firstly.Andsecondly,thecharacteristicsorinnovationsin5aspectsofthedeviceandthetechnologicalprocedure
aredescribedindetails.Finally,theseparatingefficiency,quality,applicationsituationandprospectofthedevice
andthetechniquearediscussed.Seriesoftechnologicalproblemsoftheeldervacuumfiltratingdevice,suchasmis灢
cellaneousoperation,lowefficiencyandpoorpracticality,havebeenovercomebythe5innovations.Thenew
devicecouldbedevelopedintoformedequipmentfordailyuseandforscientificresearchandexperimentation,
providinganewmethodforauthigenicilliteseparation,andalsohaveabroadpotentialapplicabilityinthefuture.
Keywords:separatingandpurifying;microporous membrane;vacuum filtration;authigenicillite;
sandstonereservoir

暋暋自生伊利石分离提纯是砂岩油气储层自生伊

利石 K-Ar同位素测年分析的关键技术之一,剔
除碎屑钾长石和碎屑伊利石等碎屑含钾矿物杂质

并尽量使自生伊利石得到最大程度的富集是其主

要目的。从目前来看,尽量提取较细粒级的粘土组

分很可能是实现这一目的的唯一有效途径。粘土

分离,尤其是细粒(小于0.3,0.1毺m或更细)粘土

分离是粘土、粘土矿物、非晶态研究与实验的重要

基础工作之一。本文研究的装置与技术为细粒粘

土分离提供了一种既切实可行又优质高效的新途

径,已获中国发明专利[1]。

1暋装置组成

图1是本装置的结构示意图,各部件的名称、

收稿日期:2011-02-14;修订日期:2011-10-28。

作者简介:张有瑜(1955—),男,硕士,教授级高级工程师,从事稀有气体同位素质谱分析、K-Ar测年、Ar-Ar测年和储层粘土矿物研究。

E灢mail:ngms@petrochina.com.cn。

基金项目:中国石油天然气集团公司“九五暠科技工程项目(970206)资助。

暋暋
第33卷第6期
2011年12月

暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋 石暋油暋实暋验暋地暋质
PETROLEUMGEOLOGY&EXPERIMENT

暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋暋
Vol.33,No.6
Dec.,2011



图1暋自生伊利石分离提纯微孔滤膜真空抽滤系统结构示意

1.机械真空泵;2.电磁隔断放气阀;3.三通玻璃阀,6个;4.胶皮塞,13号;5.缓冲瓶;6.九通电磁阀;7.二通玻璃阀;
8.不锈钢微孔滤膜真空抽滤漏斗;9.胶皮塞,12号;10.双嘴三角抽滤瓶,4个,10-2、10-3、10-4的构成和连接同10-1;11.止水夹

Fig.1暋Structureofvacuumfiltrationdeviceforauthigenicilliteseparationwithmicroporousmembrane

连接及作用与使用说明如下:

1)机械真空泵;2)电磁隔断放气阀,与机械真空

泵共用一个电源开关,同步开启、同步关闭。2点作

用:一是不抽真空时,防止真空泵返油污染系统;二
是增加系统的真空密封程度,使真空维持时间加长;

3)三通玻璃阀,其中2端与系统连接,另1端闲置即

通大气;4)胶皮塞,13号,用于缓冲瓶玻璃管与缓

冲瓶的连接;5)缓冲瓶,通过2根玻璃管和1个13
号胶皮塞与系统连接;6)九通电磁阀,其中的5个

阀门与系统连接形成4个独立的抽滤系统,其中与

二通玻璃阀连接的阀门为总阀门,在对系统抽真空

的过程中该总阀门应始终保持在开的状态,另外4
个阀门备用,也可以换成五通电磁阀。该九通电磁

阀应配备总电源开关,对系统抽真空时,首先打开

总电源开关,然后再打开控制各独立抽滤系统的电

磁阀门的电源开关;7)二通玻璃阀,用于九通电磁

阀总阀门的封堵,该二通玻璃阀一端与九通电磁阀

的总阀门连接,另一端闲置即通大气,使用过程中

通过调节阀门使其始终处于关闭状态;8)不锈钢微

孔滤膜真空抽滤漏斗(自行设计、加工制造,详细要

求见图2);9)胶皮塞,12号,用于不锈钢抽滤漏斗

和双嘴三角抽滤瓶之间的真空密封;10)双嘴三角

图2暋不锈钢微孔滤膜真空抽滤漏斗的结构示意

1.不锈钢板厚度:侧壁3mm,底板9mm,底筒1.5mm,滤板1mm;2.滤孔直径,1mm;3.滤孔间距,3mm;
4.滤板应留出10mm 的周边不打孔,即打孔部分的直径为130mm;5.漏斗焊接完成后必须进行真空检漏

Fig.2暋Structureofstainlesshopperforvacuumfiltrationwithmicroporousmembrane
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抽滤瓶,上抽气嘴与系统连接,下放水嘴连接乳胶

管并用止水夹进行封堵;11)止水夹,用于乳胶管封

堵,为提高密封程度,可同时使用2个止水夹。
除了上述主要部件以外,本装置还需要以下有

关材料和部件:

1)调压器(为九通电磁阀提供24V直流电源);

2)微孔滤膜,毜(滤膜直径)= 150mm,氄(滤孔直

径)分别为0.45,0.3,0.15毺m;3)玻璃管2根,长
度视缓冲瓶而定(用于缓冲瓶与系统的连接);4)增
强塑料管若干(用于系统各真空部件之间的连接,
即图1中各真空部件之间的连线);5)喉箍5个,型
号:16或25(根据需要而定,用于卡紧与九通电磁

阀连接的增强塑料管);6)乳胶管若干(与双嘴三角

抽滤瓶的下放水嘴连接,用于转移滤液);7)控制台

架1个(用于安装真空泵、九通电磁阀电源开关、三
通玻璃阀、九通电磁阀等,对材质、式样、规格等均

无严格要求,以满足需要如场地、空间、强度等为

准);8)其它材料若干(用于固定各真空部件等)。
以上各部件均以满足需要为准,对规格、型号、

材质、厂家等均可以根据需要选择。

2暋装置特点暨创造性发明

本装置(技术)具有以下5大技术特点暨创造

性发明:
(1)在真空泵和缓冲瓶之间引入电磁阀。该电

磁阀与机械真空泵共用一个电源开关。打开真空

泵时,电磁阀接通,从而对系统抽真空;关闭真空泵

时,电磁阀关闭,从而使整个系统保持高度密封状

态,既提高了抽滤效率,又可以使真空泵不需要连

续不间断的工作,从而减少电力消耗、节省能源并

减少实验室噪音。
(2)在缓冲瓶三通玻璃阀与抽滤瓶前端的三通

玻璃阀之间引入九通电磁阀。该九通电磁阀的各

个通道均具有独立的电源开关,通电时开启,断电

时关闭,可以使一台真空泵同时对8个抽滤瓶进行

抽真空,从而形成8套独立的真空抽滤系统(理论

上讲)。但由于受实验室场地和实验操作人员的工

作能力限制,目前只对4个抽滤瓶同时抽真空,即
形成4个独立的真空抽滤系统(另外4个阀门闲

置,也可以换成五通电磁阀或根据需要确定),从而

使抽滤效率提高3倍,既可以同时对4个样品进行

分离提纯,也可以利用4个抽滤瓶同时对1个样品

进行分离提纯,或同时抽滤同一个粒级,或进行接

力抽滤。该九通电磁阀具有以下3个方面的作用:

栙使4个抽滤瓶互不影响,既可以同时工作,也可

以独立工作;栚使抽滤瓶的密封程度大幅度提高;

栛使抽滤瓶在不抽真空时,也保持高度密封状态,
从而使真空维持时间加长,抽滤效率提高。

(3)在九通电磁阀与抽滤瓶之间引入三通玻璃

阀门。在抽滤过程中,需要对抽滤瓶进行各种操

作,如安装、更换或清洗抽滤漏斗,安装或更换微孔

滤膜,转移抽滤瓶中的滤液,清洗抽滤瓶等。在进

行这些操作时,可以利用各自的三通玻璃阀门使各

自的抽滤瓶(系统)与大气接通,解除真空状态,既
可以轻易完成各种操作,还不会对其他的抽滤瓶

(系统)产生任何影响。
(4)自行设计、加工制造不锈钢微孔滤膜真空抽

滤漏斗。对于本项应用,普通陶瓷抽滤(过滤)漏斗

具有2大致命缺陷,一是与微孔滤膜之间不容易形

成密封或密封程度较低,容易造成粘土微粒从二者

之间的缝隙中通过,从而使分离质量难以保证;二是

陶瓷滤孔的孔径较大,在抽滤瓶处于负压(真空)状
态时,容易造成微孔滤膜破裂,从而使实验失败。普

通玻璃沙芯抽滤(过滤)漏斗虽不具有普通陶瓷抽滤

(过滤)漏斗所具有的2大致命缺陷,但却具有另外2
个不同的致命缺陷,一是滤芯孔径过细,抽滤效率太

低;二是固定滤芯不容易冲洗干净,容易形成污染,
一个漏斗只能用于一个样品。为了满足本项试验的

要求,本次研究开发了一种新型不锈钢真空抽滤漏

斗。图2是其结构示意图及加工制作要求。该不锈

钢真空抽滤漏斗克服了上述2种普通抽滤(过滤)漏
斗的所有缺点,平整、光滑、孔径适中(氄=1mm),
既可以使微孔滤膜与抽滤漏斗之间容易形成并保

持良好的密封状态,从而提高抽滤质量和抽滤效

率,又可以使微孔滤膜的使用寿命大幅度提高,即
便是待抽滤的粘土悬浮液数量较大如20L以上,也
只需一张微孔滤膜。

(5)采用双嘴抽滤瓶并在下抽滤嘴之后加装放

水阀(止水夹)。在抽滤过程中,当滤液装满抽滤瓶

时,需要将滤液及时转移。如果采用单嘴抽滤瓶,
则是非常麻烦。首先需要揭开微孔滤膜释放真空

(通大气),然后再取下抽滤漏斗,并将滤液从抽滤

瓶中倒出,最后再重新安装抽滤漏斗和微孔滤膜

后,才能够继续进行抽滤,既费时又费力且容易造

成微孔滤膜、抽滤瓶破碎。此外,还容易使粗粒粘

土颗粒落入抽滤瓶,从而影响分离提纯质量。采用

双嘴抽滤瓶后,在需要转移滤液时,可以先利用抽

滤瓶与九通电磁阀之间的三通玻璃阀门,使抽滤瓶

通大气,解除真空状态,然后打开放水阀(止水夹),
滤液便会自动地从抽滤瓶中流出。关闭放水阀(止
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图3暋自生伊利石分离提纯微孔滤膜真空抽滤技术流程

XRD.X射线衍射;TEM.透射电镜;LGSA.激光粒度

Fig.3暋Flowchartofvacuumfiltrationtechniqueforauthigenicilliteseparationwithmicroporousmembrane

水夹)和三通玻璃阀后,便可以继续进行抽滤,既省

时又省力,而且既安全又优质、高效。

3暋技术流程

图3是本装置的技术流程图,概述如下:
第1步:采用沉降分离技术,提取小于1毺m粘

土悬浮液(7cm,24h);第2、3步:采用低速离心机

(如LXJ-II,上海医用分析仪器厂)或高速离心机

(如Sorvall,RC-6Plus,美国赛默飞世尔)的低速转

子(甩平转子)对小于1毺m的粘土悬浮液进行离心分

离,分别分离出1~0.5毺m和0.5~0.3毺m的粘土组

分;第4步:采用本次研究的微孔滤膜真空抽滤装置,
利用0.15毺m微孔滤膜对小于0.3毺m的粘土悬浮液

进行真空抽滤,提取0.3~0.15毺m的粘土组分(自生

伊利 石);第 5 步:采 用 高 速 离 心 机 (如 Sorvall,

RC-6Plus,美国赛默飞世尔)对小于0.15毺m的粘

土悬浮液进行高速离心分离,提取小于0.15毺m的粘

土组分(自生伊利石)。
说明:1)第2、3步的分离工作也可以采用本次

研究的微孔滤膜真空抽滤装置完成。但实践证明,
利用低速离心机更加便捷,原因是粒级相对较粗,采
用离心分离时,对离心机的转速要求相对较低,需要

的离心时间也相对较短。此外,低速离心机的离心

容量相对较大(6暳250mL或更大),当悬浮液体积

不是太大时,利用低速离心机则可以很轻松地完成。

2)抽滤过程中,应及时用2cm宽的油画板刷对粘土

样品进行收集,避免因粘土样品累积过多而影响抽

滤效果。收集时,应小心仔细,以免将滤膜划破。3)
第5步分离工作最好是采用高速离心机完成,通过

选择适当的转速和离心时间(与离心容量、离心半径

有关,随离心机而异),使所有的细粒组分(小于0.15

毺m)全部离心沉淀,既简便又快捷。

4暋分离提纯效率与质量

关于细粒(小于0.3,0.1毺m 或更细)自生伊

利石粘土组分的分离,国内外大多是采用高速、超
高速离心分离技术。本次研究的微孔滤膜真空抽

滤装置(技术)不论是在分离提纯效率方面还是在

分离提纯质量方面均具有较为明显的优越性。
关于本项发明装置的分离提纯效率,可以简单

概括为:操作简便、速度快、效率高、简单适用并且

设备成本低,具有非常明显的优越性。因为对于储

层砂岩来说,小于0.3,0.1毺m 或更细的粒级组分

含量非常少,其粘土悬浮液的浓度较低,采用高速、
超高速离心分离技术提取,既繁琐又费时,劳动强

度也相对较大,而且更为重要的是不容易准确控制

粒级,尤其是在进行逐级分离时。而采用本项发明

的微孔滤膜真空抽滤装置(技术)则可以较为轻松

地达到目的,尤其是在需要提取的样品量较多,也即

悬浮液体积较大时,本项发明的优越性就更加明显。
此外,本项发明可以构成多个独立(目前为4个)的
抽滤系统,既可以4个抽滤系统同时对一个样品的

自生伊利石粘土悬浮液进行抽滤(分离提纯),也可

以同时对4个样品的自生伊利石粘土悬浮液进行抽

滤(分离提纯),从而使分离提纯效率成倍(3倍)提
高,大幅度缩短样品分析周期。需要时,还可以对同

一个样品的自生伊利石悬浮液(如小于1毺m)进行

接力抽滤,同时分别提取不同的粒级组分,如利用其
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中的3个抽滤系统,分别用0.45,0.3,0.15毺m微孔

滤膜进行抽滤,便可以分别提取1~0.45,0.45~
0.3,0.3~0.15毺m的组分和小于0.15毺m 的悬浮

液。正是因为如此,尽管本实验室配备有2台冷

冻、大容量、高速离心机 (Sorvall,RC-6Plus,

16500rpm,4暳250mL;14500rpm,6暳250mL;

rpm = 转/分钟),但真空抽滤装置的作用仍是不

可替代的。
关于分离提纯质量,从理论上讲,应该包括2个

方面的含义:一是所提取的粘土组分的粒级应符合

要求;二是所提取的粘土组分应最大限度地富集自

生伊利石,不含碎屑伊利石和碎屑钾长石等碎屑含

钾矿物组分。激光粒度分析(LGSA)表明,利用本项

发明装置与技术所提取的粘土组分的粒度分布与理

论要求基本一致。激光粒度分析中的d(0.1)(累计

百分比为10%所对应的粒径)和d(0.9)(累计百分

比为90%所对应的粒径)分别为0.132~0.135毺m
和0.256~0.279毺m,与分离粒级(0.15~0.3毺m)
基本一致(表1)。

关于自生伊利石富集程度和是否含有碎屑伊

利石和碎屑钾长石等碎屑含钾矿物组分,可能更多

的是与样品特征和粘土悬浮液制备技术有关。样

品特征和粘土悬浮液制备技术是基础、是前提,分
离提纯技术只能是在此基础上发挥作用,二者互为

依赖关系,而且样品基础是起决定性的因素。首

先,样品中是否含有自生伊利石和含量多少是决定

自生伊利石富集程度的最主要因素。道理很简单,
如果样品中根本就不含自生伊利石或含量非常少,
即便分离提纯技术再先进,也是不可能分离出自生

伊利石或使自生伊利石得到较大程度富集。其次,
如果样品硬度较大或者过度破碎均会导致很难彻底

剔除非粘土碎屑含钾矿物组分。实际工作[2-6]表

明,利用本项发明装置所提取的粘土组分(0.3~
0.15毺m和小于0.15毺m),除个别样品外,基本不含

碎屑钾长石(XRD检测限以下,下同);自生伊利石

和碎屑伊利石的情况则相对较为复杂,自生伊利石

表1暋激光粒度分析数据

Table1暋Lasergrainsizedataofseparatedclayfractions

样号 粒级/毺m 测试对象
激光粒度分布参数/毺m

d(0.1) d(0.5) d(0.9)

1 0.3~0.15 粘土悬浮液 0.132 0.180 0.256

2 0.3~0.15 粘土悬浮液 0.135 0.186 0.270

3 0.3~0.15 粘土悬浮液 0.134 0.186 0.279

4 0.3~0.15 粘土悬浮液 0.134 0.184 0.267
暋暋注:d(0.1)、d(0.5)和d(0.9)分别为累计百分比为10%、

50%和90%所对应的粒径。

含量大多在95%以上,有相当一部分为99%~
100%,个别含量较低者,主要是因为样品中不含自

生伊利石或自生伊利石含量较低,主要为蒙皂石、
伊利石/蒙皂石无序间层、高岭石、绿泥石和碎屑伊

利石等其它粘土矿物;碎屑伊利石含量绝大多数均

在2%~3%以下,并常常是0%,即不含碎屑伊利

石,但也有个别样品含量较高,如塔里木盆地古近

系、新近系砂岩,这主要是与该砂岩的粘土矿物特

征有关,其粘土矿物主要为碎屑成因的变质伊利石

(90%以上)和少量绿泥石(10%以下),基本不含自

生伊利石。

5暋应用现状及前景

微孔滤膜(真空)抽滤装置在化学分析、仪器分

析、卫生检验、制药工业和机械制造等行业的液体过

滤中广泛采用。由于自生伊利石分离暨粘土分离具

有特殊的要求,如目的是为了提取自生伊利石粘土

组分,而不是杂质过滤和抽滤过程中需要完成滤液

转移、系统清洗等各种操作,普通的抽滤装置不能满

足这种要求。胡振铎等[7]对利用微孔滤膜真空抽滤

技术进行自生伊利石分离与提纯进行了试验与研究

并获得了较好的应用效果。他们的真空抽滤装置使

用单嘴抽滤瓶,利用自行加工的有机玻璃滤板(滤孔

直径氄=1mm)解决陶瓷漏斗滤孔过大问题,并用密

封胶圈实现有机玻璃滤板与陶瓷漏斗之间的真空密

封。他们的研究开创了利用真空抽滤装置进行自生

伊利石分离提纯的先例。本次研究的技术创新是在

他们成果基础上的进一步发展与提高,克服了以往

真空抽滤装置与技术的操作繁琐、效率较低、实用

性不强等一系列技术难题,既操作简便、效率较高,
又性能可靠、质量较高,并且稳定性强、实用性强,
可以作为成型固定设备投入日常生产、科研与实

验,为自生伊利石分离暨粘土分离开创了一种既切

实可行又优质高效的新途径,具有非常广阔的应用

前景。
到目前为止,利用本项发明的微孔滤膜真空抽

滤装置和技术已对我国21个含油气盆地或地区,
特别是塔里木盆地、四川盆地、鄂尔多斯盆地和松

辽盆地等主要砂岩储层进行过自生伊利石分离与

提纯,为自生伊利石 K-Ar同位素年代测定提供

了大量的高质量测试样品,为油气成藏史研究提供

了大量的自生伊利石年龄数据及科学依据,发挥了

重要作用[5-6,8-17]。同时,作为一项重要的基础实

验工作,本项发明在作者所承担的科研项目中发挥

了重要作用,如中石油“九五暠科技工程项目、“十
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五暠北方油气区石炭—二叠项目、塔里木油田横向

课题以及与澳大利亚联邦科学和工业研究院石油

资源部(CSIROPetroleum)国际合作课题等[5-6]。
本项发明的微孔滤膜真空抽滤装置和技术是

中国石油勘探开发研究院石油地质实验研究中心

自生伊利石分离提纯实验室的重要基础保障设施

之一,使用率较高,为国内有关大专院校、研究院、
所和油田研究院等提供技术服务[8-17],已经、正在

并将继续发挥重要作用。
前已述及,关于细粒(小于0.3,0.1毺m 或更

细)自生伊利石粘土组分的分离,国内外大多是采

用高速、超高速离心分离技术[18-21]。本次研究的

微孔滤膜真空抽滤装置与技术国外未见报道。
致谢:感谢核工业北京地质研究院胡振铎教授
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