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1 项目概况

◢ 在GB/T 19559-2008《煤层气含量测定方法》基础上

◢ 实用性、先进性

◢ 国内外页岩气含气量测试技术调研

◢ 页岩气钻井现场比对测试和室内实验研究

◢ 制订《页岩气含量测定方法》行业标准

编制原则
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2010年宣页1井

按测定过程划分含气量

自然解吸法

总含气量

损失气

解吸气

残余气

一阶解吸：钻井液循环温度，3h前

二阶解吸：储层温度，3h后

线性回归

Weatherford

2 页岩气含气量测试技术发展现状

国外现状



含气量=

Lost Gas（损失气）

+ Measured Gas（测量气）

+ Residual Gas（残余气）

SCAL

2 页岩气含气量测试技术发展现状

国外现状

按测定过程划分含气量

解吸罐 现场解吸样品

损失气计算解吸曲线



含气量=

Lost Gas（损失气）

+ Measured Gas（测量气）

+ Residual Gas（残余气）

EGI.UTAH

2 页岩气含气量测试技术发展现状

国外现状

按测定过程划分含气量



含气量

吸附气

游离气

溶解气

解吸气

损失气 直线回归

残余气
（同煤层气）

（钻井液循环温度解吸）

含气饱和度

含油饱和度

含水饱和度

核磁共振分析

国内现状

廊坊 早期

2 页岩气含气量测试技术发展现状

按赋存状态划分含气量



含气量

逸散气

实测气

残余气

钻井液循环温度

直线回归

国内现状

廊坊 当前

按测定过程划分含气量

2 页岩气含气量测试技术发展现状



计量管手动
流量计自动

计量管手动流量计自动计量管手动计量方式

电加热电加热电温控箱水浴加热方式

无无-细砂充填物

循环温度循环温度储层温度
前3h循环温度
3h后储层温度

解吸温度

全直径全直径25.4mm小柱子全直径样品直径

直线法直线法直线法直线法
损失气
计算方法

逸散气、测量气
、残余气

(测定过程)

游离气、吸附气、
溶解气

(赋存状态)

损失气、测量气、
残余气

(测定过程)

损失气、解吸气、
残余气

(测定过程)

含气量
划分

中石油当前中石油早期SCAL、Intertek威德福、UTAH对比项目

2 页岩气含气量测试技术发展现状
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（按赋存形式分）

含气量

游离气

吸附气

溶解气

解吸气

损失气

残余气

（按测定过程分）

含气量

酸解烃

粉碎气

3 页岩气含量测定方法

测定思路

◢ 实验测试过程难以区分“游离气、吸附气、溶解气”

◢ 国内外同行均采用“测定过程”划分含气量



0 0.1 0.2 0.3 0.4 0.5

XNY1-2-1  大隆  灰黑色含灰质炭质泥岩

XNY1-3-1  大隆  灰黑色含灰质炭质页岩

XNY1-4-1  大隆  灰黑色炭质页岩

XNY1-8-2  龙潭  灰黑色炭质页岩

HY1-1-1  九门冲  灰黑色炭质泥岩

HY1-4-2  九门冲  灰黑色炭质泥岩

HY1-6-1  九门冲  灰黑色炭质泥岩

HY1-7-1  九门冲  灰黑色炭质泥岩

酸解烃含量（cm3/g）

酸解烃
不容忽视

0 0.02 0.04 0.06 0.08 0.1

PY1-1-1 灰黑色含粉砂质泥岩

PY1-2-2 黑色含粉砂质页岩

PY1-3-1 黑色含粉砂质页岩

PY1-5-1 黑色含粉砂质页岩

PY1-6-2 灰黑色含粉砂质泥岩

PY1-8-1 灰黑色含粉砂质泥岩

PY1-9-1 灰黑色含粉砂质泥岩

PY1-10-1 灰黑色含粉砂质泥岩

PY1-12-2 黑色含粉砂质泥岩

PY1-13-1 黑色含粉砂质泥岩

PY1-14-1 黑色含粉砂质泥岩

PY1-14-3 黑色含粉砂质泥岩

PY1-15-2 黑色含粉砂质泥岩

PY1-16-1 黑色泥岩

PY1-17-1 浅灰色灰岩

酸解烃含量（cm3/g）

0% 20% 40% 60% 80% 100%

XNY1-2-1  大隆  灰黑色含灰质炭质泥岩

XNY1-3-1  大隆  灰黑色含灰质炭质页岩

XNY1-4-1  大隆  灰黑色炭质页岩

XNY1-8-2  龙潭  灰黑色炭质页岩

HY1-1-1  九门冲  灰黑色炭质泥岩

HY1-4-2  九门冲  灰黑色炭质泥岩

HY1-6-1  九门冲  灰黑色炭质泥岩

HY1-7-1  九门冲  灰黑色炭质泥岩

含气量构成百分比解吸气 损失气

残余气 酸解烃
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0.8
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气
量

（
cm

3 /g
）

酸解烃

残余气

损失气

解吸气

大隆组（601.01m-639.18m） 龙潭组（683.70m-698.06m）

◢ 所有页岩在酸解后都有烃类物质产出，部分样品C1-C5均有出现

◢ 含灰质泥岩酸解烃含量较高，灰岩和纯泥岩酸解烃含量普遍较低

◢ 酸解烃含量最高值达到0.38m3/t，其占总气量的比例达45%
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龙马溪  PY1-15-1

五峰   QY1-17-1

大隆 X2-2-4

◢ 龙马溪页岩与高阶原生结构煤似

解吸曲线
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高阶 糜棱煤  Z2-16-5

高阶 原生结构 Z2-2-2

中阶 碎裂煤 HM1-6-2

高阶煤和解吸曲线

页岩和解吸曲线



损失气计算

y = 0.4491x - 0.8825

R2 = 0.9931
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一阶：循环温度
模拟提心过程解吸

二阶：储层温度
模拟地层温度解吸

直线法回归损失气

损失气计算图（多项式法）

y = -32.759x2 + 382.56x - 1075.3

R2 = 0.9951
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井深邻近的对比样品
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（
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）

直接法 多项式法 威德福

◢ 直线法与威德福接近

◢ 多项式法偏差较大



3 页岩气含量测定方法

填充物 0 0.5 1 1.5 2 2.5

无

水

无

玻璃珠

无

石英砂

无

石英砂
填

充
物

含气量（cm3/g）

解吸气 总气量

◢ 在同等物理条件下，解吸罐中所置换出的空气体积与解吸出

的页岩气体积相等

◢ 在无特殊要求时，建议不使用填充物

水——会降低实测气量

玻璃珠——影响较小

石英砂——无明显影响



3 页岩气含量测定方法

提心时间

◢ 常规取心，提心时间较长

◢ 每100m要求不超过20min，则有68.5%符合要求

◢ 总损失时间长，影响数据准确性

◢ 尽可能缩短损失时间

0%

10%

20%

30%

40%

50%

60%

70%

≧35 30-35 25-30 20-25 15-20 ﹤15

每100米提心时间（min）

21.3491.60平均值

14.6168.00最小值

83.92090.00最大值

每100米提心时间损失时间



3 页岩气含量测定方法

解吸温度

直接采用储层温度

解吸比采用钻井液循环

温度的数据将高出86.4%

0 0.5 1 1.5

61.0 

39.5↗61.0

61.0 

39.5↗61.0

39.5↗61.0

18.0 
解

吸
温

度
（

℃
）

含气量（cm3/g）

损失气 解吸气◢ 岩样装罐前，解吸温度下预热

◢ 前1h解吸温度采用岩心提升过程中的钻井液循环温度

◢ 1h后解吸温度采用储层温度。



3 页岩气含量测定方法

样品量

◢ 装罐的岩样体积不应小于解吸罐容积的90%

0%

10%

20%

30%

40%

50%

60%

≧5000 4000-5000 3000-4000 ﹤3000

样品质量（g）

92.6%20001852.64 4909.50 平均值

940.00 2491.00 最小值

2419.89 6412.70 最大值

体积比
解吸罐
容积

样品体
积

样品质
量



3 页岩气含量测定方法

采样时间

◢ 地面暴露时间要求为不大于50min，则有53.3%的样品符合要求

0%

5%

10%

15%

20%

25%

30%

35%

≧60 50-60 40-50 30-40 20-30 ﹤20

地面暴露时间（min）

1.1%1﹤20

10.9%1020-30

23.9%2230-40

17.4%1640-50

15.2%1450-60

31.5%29≧60

百分比样品数量地面暴露时间



以2 min间隔测定共5次
以5 min间隔测定10次
以10 min间隔测定6次

随着解吸速率变小，可以延长时间间隔
连续解吸8 h后，可视解吸气量确定适当的测定时间间隔，不超过24 h
连续3天每天解吸气量占已解吸气总量的比例不大于1%，结束解吸测定

3 页岩气含量测定方法

解吸气测定

残余气测定

a)粉碎气测定
粉碎至粒径不大于0.25 mm

恢复至储层温度下测定气体体积
b)酸解烃测定

利用测定粉碎气后的样品进行酸解烃测定
执行SY/T 6009.1-2003



3 页岩气含量测定方法

气样采集时间
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◢ 解吸气测定过程3.5h前采集气样容易

受解吸罐及测量系统的空气污染

◢ 在隔绝空气条件下，解吸初期10h所测

定的气体组分小范围变化

◢ 解吸气组分随时间变化较小



◢ 甲烷含量顺序：

饱和盐水充填>清水充填、浸水实验>解吸气排水集气

›常规排水集气法

›解吸罐采气（饱和盐水）

›解吸罐采气（自来水）

›浸水实验气泡采集

0 20 40 60 80 100

解吸气排水集气

浸水实验

浸水实验

解吸气排水集气

饱和盐水充填

浸水实验

解吸气排水集气

浸水实验

解吸气排水集气

清水充填

浸水实验

解吸气排水集气

甲烷含量（%）

3 页岩气含量测定方法

气样采集方式



与廊坊一致

与威德福一致
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3 页岩气含量测定方法

现场测试比对
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含气量与TOC相关系数高现场应用

y = 0.5863x + 0.3501

R2 = 0.8897
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4 标准主要内容

◢ 范围

◢ 规范性引用文件

◢ 术语和定义

◢ 仪器设备

◢ 样品采集

◢ 测定方法及流程

◢ 数据处理

◢ 检测报告

◢ 质量评述

框架结构



4 标准主要内容

◢本标准规定了页岩气含量测定的仪器设备、样品采集、

测定方法及流程、数据处理、检测报告及质量评述等内容

的程序和要求。

◢本标准适用于页岩气钻井中获取的页岩样品的页岩气含

量测定及组分分析，其他方式获取的样品可参照执行。

范围



4 标准主要内容

下列文件对于本文件的应用是必不可少的。凡是注日

期的引用文件，仅所注日期的版本适用于本文件。凡是不

注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适

用于本文件。

◢GB/T 13610  天然气的组成分析 气相色谱法

◢SY/T 6009.1-2003 油气化探试样测定方法第1部分：酸

解烃测定 气相色谱法

规范性引用文件



4 标准主要内容

损失时间 Loss time

用于计算损失气量的时间。

在钻井循环介质为清水和泥浆时，指从取心筒提至井

深一半时到封罐的时间。

在钻井循环介质为泡沫或空气时，指从钻遇页岩层时

到封罐的时间。

术语和定义



4 标准主要内容

仪器设备

◢解吸罐：容积不小于2000mL，0.3MPa压力下保持气密性。

◢计量器：最小刻度不大于0.2mL。

◢恒温装置：温控精度为±1℃。

◢温度计：量程为-30℃～80℃。

◢气压计：量程为60kPa～106kPa，分度值为0.1kPa。

◢电子秤：最大量程为10kg，感量为0.05kg。

◢标准筛：孔径为0.25mm（60目）。

◢残余气测定装置：容积不小于500mL。

◢气样瓶：容积不小于50mL。

◢气相色谱仪：气相色谱仪符合GB/T 13610天然气的组成分析方法要求。

◢酸解烃测定装置：酸解烃测定装置符合SY/T 6009.1-2003酸解烃测定方

法要求

◢填料：对页岩气不产生吸附和反应的物质（如玻璃球、石英砂等）。



4 标准主要内容

样品采集

采样前准备

◢ 解吸罐

所有用于页岩气含量测定的解吸罐，使用前应进行气密性检测。气密性检测可

通过向罐内注空气至0.3 MPa以上，静置12 h，压力不降方可使用。

◢ 恒温装置

在岩样装罐前，应将恒温装置温度调至解吸温度，并使其达到设定温度。解吸

温度分二个阶段设定，前1 h解吸温度采用岩心提升过程中的钻井液循环温度，即

钻井液入口温度与出口温度的中间值，1 h后解吸温度采用储层温度。

◢ 采样人员

钻遇页岩层前，采样人员应到达现场，并将仪器设备安装调试至工作状态。



4 标准主要内容

样品采集

采样原则

◢样品质量

每次装罐的岩样体积不应小于解吸罐容积的90%，如岩心收获率不足又需要

测定时，应在页岩气含量测定结果表中说明样品情况。

◢采样时间

样品到达地面后，应在40 min内装入解吸罐并密封。



4 标准主要内容

采样步骤

◢岩心采样

待岩心提出井口，尽快打开岩心筒。采样人员协助钻井地质人员快速拍照并简要

描述，剔除杂物（如岩心受到污染，应用干抹布擦除污染物），迅速按岩心顺序装入

解吸罐并密封。

◢装样要求

页岩气含量测定的样品应满足5.2.1要求，如岩心收获率不足又需要采样测定时

，用填料充填解吸罐，剩余空间应小于解吸罐容积的10%。

◢参数记录

采样时，应同时收集有关参数，并记录在解吸气测定原始记录表，格式参见附录

A。至少应收集以下参数：
地质参数：井号、层位、岩性、采样深度、储层温度；

钻井参数：钻井液性质、钻井液入口温度、钻井液出口温度；

时间参数：钻遇储层时间、开始提心时间、到达井口时间、封罐时间、采样日期

样品参数：罐号、原始编号、样品编号、空罐质量、样罐质量、样品质量；



4 标准主要内容

解吸气测定

◢解吸步骤

将装有样品并密封好的解吸罐迅速置于已达解吸温度的恒温装置中，迅速

将解吸罐与计量器连接，观测并记录气体体积，同时记录当时的环境温度、大

气压力，并填写在解吸气测定原始记录表中。

按一定时间间隔重复测定，并按6.1.1.1要求记录数据。

◢测定时间间隔

样品装罐第一次测定为封罐后2 min，以2 min间隔测定共5次，然后以5 min间

隔测定10次，以10 min间隔测定6次。随着解吸速率变小，可以延长时间间隔，如

15 min、30 min、1 h、2 h、4 h，累计测满8 h。

连续解吸8 h后，可视解吸气量确定适当的测定时间间隔，最长不超过24 h。



4 标准主要内容

解吸气测定

◢解吸气测定终止限

解吸持续到连续3天每天解吸气量占已解吸气总量的比例不大于1%，结

束解吸测定。

◢称量

解吸结束后开罐，在储层温度将样品烘干8 h。

将样品碎至直径为2 cm～3 cm大小，取200 g～300 g，装入残余气测定

装置进行残余气测定。



4 标准主要内容

残余气测定

◢粉碎气测定

用残余气测定装置将样品粉碎至粒径不大于0.25 mm，待恢复储层温度后测

定气体体积，将测定的气体体积，连同环境温度、大气压力、解吸时间等一并

记录在残余气测定原始记录表中，格式参见附录B。

按每10 min间隔进行解吸测定,并按6.2.1.1要求记录数据，连续5次读数为

0结束测定。

残余气测定结束后开罐，用0.25 mm（60目）标准筛筛分样品，称量筛下岩

样质量，并在残余气测定原始记录表中记录粒径不大于0.25 mm的样品质量。

◢酸解烃测定

利用6.2.1粉碎、筛分的样品进行酸解烃测定，选取粒径不大于0.25 mm的

样品5 g，按照SY/T 6009.1-2003进行酸解烃测定。



4 标准主要内容

气样采集

◢气样采集步骤

气样采集采用排水集气法，准备气样瓶若干及采集气样所需的水槽。

采取质量不低于1000 g的岩心样品，将岩心样品装入解吸罐，并用饱和盐水充

满剩余空间。

将装有岩心样品的解吸罐和充满水的气样瓶一起浸没在水槽中，打开解吸罐气

阀，待气阀内空气排出后，将气样瓶对准解吸罐出气口，使解吸罐中气体直接进入

气样瓶，待气体收集到约30 mL后（需要进行特殊分析的气样应至少收集100 mL）

，在水槽中盖上瓶塞。

气样瓶上贴上标签并倒置，送实验室进行气体组分分析。

◢气样采集数量

每一个目的层分上、中、下三段各采集1个气样。

◢气体组分分析

采集的气样及时送实验室，按GB/T 13610进行气体组分分析。



4 标准主要内容

数据处理

◢气体体积校正

解吸气测定和残余气测定所测得的气体体积应进行标准状态校正，换算到温

度0 ℃、压力101.325 kPa下。气体体积校正公式见式（1）：
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◢损失时间计算

钻井循环介质为清水和泥浆条件下损失时间计算公式见式（2）：

钻井循环介质为泡沫或空气条件下损失时间计算公式见式（3）：
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4 标准主要内容

数据处理

◢损失气量计算方法

损失气量计算采用直接法。解吸初期，解吸量与时间平方根成正比。以标准

状态下累计解吸量为纵坐标，损失时间与解吸时间之和的平方根为横坐标作图，

将最初解吸的10个点连线，延长直线与纵坐标轴相交，则直线在纵坐标轴的截距

为损失气量，参见附录C。

◢页岩气含量计算

根据测定过程，页岩气含量包括损失气含量、解吸气含量和残余气含量三部

分，残余气含量包括粉碎残余气含量和酸解烃含量两部分。

页岩气含量数据修约到两位有效数字。



4 标准主要内容

◢检测报告

页岩气含量测定检测报告主要包括：

页岩气含量测定结果表（参见附录E）；

损失气量计算图（参见附录C）；

累计解吸曲线图（参见附录D）；

气体组分分析结果；

文字说明，如采样情况说明、实验过程说明等。

◢质量评述

取心过程异常，或样品到达井口后未能在40 min内装罐密封，应在记录中注明。

如岩心收获率太低，样量较少时，应记录实际样量。

如在取心、采样、测定过程中出现其他异常情况，应在记录中注明。
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