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陆相富有机质页岩氦气法孔隙度测定的关键问题与思考
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摘要：目前陆相页岩氦气孔隙度测定参数不统一影响了对孔隙度的精准测量。根据氦气法孔隙度测定实验原理，围绕陆相淡水湖盆

页岩系统开展了不同规格样品在 60 h超长时间和不同注入压力条件下氦气膨胀法系统测试，提出了陆相富有机质页岩氦气法孔隙

度测定方法。研究结果表明：①样品尺寸、平衡时间、温度和注入压力为测试关键因素，影响氦气饱和程度。②延长平衡时间可有效

提高氦气法孔隙度测量精度，松辽盆地白垩系青山口组一段页岩 60 h测量孔隙度值相较 25 min测量时间增幅为 19. 50% ~ 37. 64%；

鄂尔多斯盆地三叠系延长组长 73油层亚组页岩的相应增幅为 20. 44% ~ 45. 10%。③粉碎样品能够有效缩短测试压力平衡时间，粉

碎粒径应控制在主体孔径的 3 ~ 4个数量级。延长平衡时间和增加注入压力均可提高氦气饱和度，但需引入压缩因子、弱连通孔校

正和残余流体校正以减少因氦气分子偏离理想状态而造成的实验误差。④不同沉积体系下页岩储层在物性、孔隙类型、孔径分布和

成岩演化过程中的改造程度不同，在氦气法孔隙度测定中需结合页岩储层特征分别确定测试条件与实验参数，建议长73油层亚组页

岩平衡时间 ≥ 36 h，青山口组页岩平衡时间 ≥ 48 h。⑤结合数值模拟形成氦气法孔隙度-时间预测图版，节约试验成本，提高测试准

确性。
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Abstract：The current methods of helium porosity measurement for continental shales tends to yield underestimated 
porosity due to insufficient equilibration time.  Based on the experimental principle of helium porosity determination， we 
conduct an ultra-long-term （60 h） systematic test using the helium expansion method on shale samples of varying 
specifications under different injection pressures， based onthe continental freshwater lacustrine basin shale reservoir 
system.  Accordingly， a helium porosity determination method for continental organic-rich shales is proposed.  The 
results indicate that the key factors influencing helium porosity measurement include pore structure， equilibration time， 
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temperature， and injection pressure， which significantly restrict the degree of helium saturation.  A prolonged 
equilibration time can effectively enhance the accuracy of helium porosity measurement.  For shale samples from the 1st 
member of the Cretaceous Qingshankou Formation （also referred to as the Qing 1 Member） in the Songliao Basin， the 
porosity measured under a test duration of 60 h increased by 19. 50% ~ 37. 64% compared to that measured under a test 
duration of 25 min.  Meanwhile， for the shale samples from the 3rd oil sub-group of the 7th oil group of the Triassic 
Yanchang Formation （also referred to as the Chang 73 oil sub-group） in the Ordos Basin， the porosity measured under a 
test duration of 60 h increased by 20. 44% ~ 45. 10% compared to that obtained under a 25-min test.  Crushed samples 
can effectively shorten the time for pressure equilibration for tests.  It is recommended that the grain sizes of crushed 
samples should be 3 ‒ 4 orders of magnitude of the dominant pore sizes.  The helium saturation can be enhanced by 
extending the pressure equilibrium time and increasing the injection pressure.  Furthermore， the experimental errors 
caused by the deviation of helium molecules from their ideal state can be reduced by introducing the compression factor， 
correction of weakly connected pores， and residual fluid correction.  Shale reservoirs formed under different sedimentary 
systems exhibit different physical properties， pore types， and pore size distribution， as well as varying degrees of 
modification during the diagenetic evolution process.  Therefore， the test conditions and experimental parameters for the 
helium porosity measurement should be determined based on the specific characteristics of shale reservoirs.  It is 
recommended that the equilibration time should be set at equal to or longer than 36 h for shales from the Chang 73 oil 
sub-group and equal to or longer than 48 h for those from the Qingshankou Formation.  A helium porosity-time prediction 
chart is developed in combination with numerical simulation， which can help reduce test costs and improve test 
accuracy.
Key words：optimization of porosity testing， helium porosity， continental shale oil， shale oil reservoir， Chang 73 
subgroup， Yanchang Formation， Ordos Basin
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中国陆相中-高熟页岩油资源量丰富，主要集中

在鄂尔多斯、松辽、渤海湾和准噶尔 4 大盆地。“十三

五”资源评价显示，中国页岩油总资源量达 283. 0 × 
108 t［1-2］。随着理论认识与工业技术进步，中国页岩油

产量逐年攀升，2024年产量已达600. 0 × 104 t［2］。特别

是在松辽盆地古龙页岩等陆相页岩区带，2023年产油

量达 17. 1 × 104 t［1］，标志着陆相页岩从“生油”到“产

油”的革命性突破，展现出陆相湖盆富有机质页岩油气

资源巨大的勘探潜力［3］。
孔隙度是评价陆相页岩油储集空间、流体饱和度

和地质储量的关键参数之一。然而，陆相富有机质页

岩普遍富含黏土-有机质、纹层页理发育、储集类型多

样、微观结构复杂、介孔和微孔混杂共生，整体呈现较

强的非均质性特征［4］，为页岩孔隙度的准确表征带来

了诸多挑战。

前人通过图像分析法、流体注入饱和法和非物质

注入法等多种实验方法测定页岩孔隙度［5-6］。图像分

析法以定性表征为主，利用显微镜、透射电子显微镜

（TEM）、扫 描 电 子 显 微 镜（SEM）、原 子 力 显 微 镜

（AFM）、场发射扫描电镜-聚焦离子束（FE-SEM/FIB）
和三维 X射线扫描等微区观测技术，直接获取页岩孔

隙大小、形状、分布及颗粒接触关系等二维和三维图像

信息，并可通过统计学方法进一步获取页岩孔隙度和

孔径分布等定量信息［7-8］，但此类方法的可信度与精确

度受成像质量和仪器分辨率等限制较大。尽管通过提

高分辨率［如采用次毫米级（ICT）、微米级（Micro-CT）
和纳米级（Nano-CT）］可在不同尺度上进行表征，但仍

面临微区分析能否完全保留原始储集空间信息、数字

重构算法分辨率和测试范围矛盾等挑战［9- 11］。
注入分析法是利用不同介质注入饱和体积，实现

孔隙度测试。按注入介质可分为气测法［以氦气为介

质的气体膨胀法（GRI 和 GIP）以及以 CO₂和 N₂为介质

的等温吸附法］和饱和液体法［根据注入流体差异，可

细分为去离子水法（WIP）、煤油饱和法（KIP）、水-煤油

饱和法（DLP）和压汞法（MICP）］。

在气测法中，CO2和N2吸附法在测定页岩微孔（孔
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径 < 2 nm）和介孔（孔径介于 2 ~ 50 nm）时具有优势，

但气体分子直径较大且页岩对其吸附程度难定量，对

孔隙体积测定整体偏小。GRI和GIP均使用氦气作为

载气饱和岩心，前者对象为颗粒样品，后者为柱塞样

品。氦气分子直径小（约为 0. 18 nm）且表面吸附性

差，能够更大限度饱和页岩微孔，是目前广泛应用的有

效孔隙度测定方法。

饱和液体法通过对比干燥样品和饱和已知密度流

体后的样品重量，间接计算总孔隙度。其中，WIP法和

KIP法受液体分子直径（水分子直径为 0. 4 nm，煤油分

子直径为 33. 0～250. 0 nm）、样品饱和程度以及饱和

流体对岩石样品的破坏程度（如黏土矿物吸水膨胀）影

响较大。DLP法虽在一定程度上克服了上述问题，但

实验流程复杂、周期长，且并未进行洗油处理，导致高

总有机碳含量（TOC）样品孔隙度难以充分饱和，所测

孔隙度数据往往偏低［12］。MICP法多用于表征页岩大

孔（孔径 > 50 nm）。普通压汞（压力为 30 MPa）理论上

的有效孔隙孔径下限约为 24. 5 nm，高压压汞（压力为

413 MPa）孔径可达 1. 8 nm。由于页岩普遍低孔、低

渗，需较高排驱压力才能促使样品进汞，但该过程易造

成人工裂缝，且页岩整体退汞效率较低，实验具有破坏

性。此外，该方法测得样品孔径为最大开口尺寸，导致

整体孔径分布偏大［13］。

核磁共振法（NMR）可实现孔隙内注入流体或自

身流体的测试，可在不损坏样品的前提下，得到页岩孔

隙度、孔隙大小分布、孔隙连通性和可动流体等信息。

但页岩储层黏土矿物层间水和有机质骨架形成的核磁

响应，会影响其测量准确性［6， 14］。

目前，关于不同测试方法的适用性研究较为广泛，

但针对陆相页岩油储层孔隙度评价方法的适用条件、

实验流程和关键性指标可行性及标准等方面的研究仍

较为薄弱。目前执行国家标准《页岩氦气法孔隙度和

脉冲衰减渗透率的测定》（GB/T 34533—2017）［15］主要

基于海相页岩样品建立，其测试流程和评价标准是否

适用于陆相页岩油储层尚待验证。因此，本文重点分

析氦气法测定孔隙度的关键影响因素，通过对松辽盆

地白垩系系青山口组一段、鄂尔多斯盆地三叠系延长

组长 73油层亚组页岩开展系统实验，从实验原理出发，

在不同样品尺寸和注入压力（100 psi 和 200 psi，
1 MPa = 145 psi）条件下进行超长时间氦气膨胀测试，

探讨陆相页岩氦气法孔隙度测定关键影响因素和优化

参数，旨在建立适用于陆相页岩的氦气法孔隙度测定

实验新方法，为陆相页岩油精准评价提供依据。

1　氦气法孔隙度测定关键问题

1. 1　测定原理

氦气法孔隙度测定主要通过计算岩石外观体积与

骨架体积之差所占比例，以表征岩石的孔隙体积。为避

免围压对氦气分子运动的限制导致测量结果偏低，目前

实验室广泛使用的氦气法孔隙度测定仪主要基于波义

尔定律双室法（图1）。实验过程中，首先进行气室校正，

随后将样品置于样品室，以预设压力将氦气注入参比

室，平衡约 30 s后记录压力 p1；打开参比室与样品室阀

门，使氦气充注至装有已知体积样品的样品室，测量平

衡后压力 p2；根据理想气体状态方程计算骨架体积。

由理想气体状态方程可得：

p1V r + pa(Vc - Vg ) = p2(V r + Vc - Vg ) （1）
式中：p1为原始参比室压力，MPa； pa为原始样品室压

p1
pa p2

传感器 传感器

p2

气阀1 气阀2 气阀3

参比室Vr 样品室Vc

气阀1 气阀2 气阀3

参比室Vr 样品室Vc

传感器 传感器

氦气瓶 氦气瓶

Vg Vg

a b

图1 基于波义尔定律双室法的氦气法孔隙度测定流程示意图

Fig. 1 Schematic diagram showing helium porosity determination using two chambers based on Boyle’s law
a.  气室校正后，仅向参比室注入一定压力气体； b.  打开气阀2，使参比室与样品室压力达到平衡

p1. 原始参比室压力；pa.  原始样品室压力；p2.  连通后参比室和样品室压力；Vr.  参比室体积；Vc.  样品室体积；Vg.  样品骨架体积
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力，MPa； p2为连通后参比室和样品室压力，MPa； Vr为
参比室体积，m3； Vc为样品室体积，m3； Vg为样品骨架

体积，m3。上述方程建立在测试过程环境恒温且忽略

阀门驱替体积的假设基础上。

有效孔隙度Φ为：

Φ = Vk
Vy

× 100% = Vy - Vg
Vy

× 100% （2）
式中：Φ为有效孔隙度，%；Vk为样品孔隙体积，m3；Vy为
样品外观体积，m3。上述方程建立在测试过程环境恒

温且忽略阀门驱替体积的假设基础上。

1. 2　关键因素

1. 2. 1　样品规格

页岩氦气法孔隙度测试采用粉末-颗粒和柱塞两

类样品。孔隙度数据的可靠性取决于流体饱和孔隙的

程度［6， 16］。与常规砂岩不同，页岩孔隙尺寸更小且连

通性差，导致流体难以完全饱和，而流体饱和程度受页

岩样品大小影响明显，且饱和程度随样品尺寸增大而

增强［16］。因此，为增强流体饱和程度，前人通过将样

品粉碎以缩短氦气饱和平均路径，从而更准确地测定

页岩有效孔隙度。

美国天然气研究院提出利用粉碎颗粒测定氦气法

孔隙度的方法（GRI）。通过汞浸没法测试页岩密度，

后将样品粉碎至粒径介于0. 60 ~ 0. 85 mm或更细的颗

粒。取一定质量的颗粒样品，经洗油和烘干预处理后，

采用双室氦气法孔隙度仪测量其骨架体积，从而得到

孔隙度。然而，该方法中样品粉碎的粒径范围尚未形

成统一标准，且粉碎粒径对孔隙度测定结果具有显著

影响。研究表明，颗粒状页岩测得的孔隙度普遍高于

柱塞样品。例如，志留系龙马溪组页岩粉碎至粒径

0. 25 ~ 2. 00 mm范围时，孔隙度较柱塞页岩高0. 65% ~ 
2. 40%，增幅达 11. 21% ~ 44. 36%［6］。孔隙度随颗粒粒

径减小呈增大趋势［16］。因此，针对不同页岩类型，优

选合适的粉碎粒径范围，建立最佳孔隙度测试标准至

关重要，但目前学界并未达成统一认识［6， 17］。
对于页岩柱塞样品，其外观体积测定普遍遵循国

家标准《岩心分析法》（GB/T 29172—2012）［18］。采用丈

量法、密度法和液体浮力法进行测量，介质包括水、煤

油、酒精、汞和有机试剂等。然而，页岩样品在钻取完

整柱塞过程中易发生破损（图 2），导致丈量法精度受

限。此外，高黏土矿物含量页岩在液体浮力法中因吸

胀作用而易引起显著偏差，这些因素均为柱塞样品的

准确测量带来挑战。

1. 2. 2　氦气饱和程度

骨架体积测定判断依据基于波义尔定律双室法，

其核心依据是参比室和样品室中气体达到平衡。平衡

时间和注入压力是影响测定结果的关键因素。

对于常规储集层，较小的注入压力（0. 8 MPa）即

可使气体快速进入岩心孔隙，并达到设定的平衡状

态［19］。而页岩渗透率极低、孔喉半径较小（平均值为

2. 8 nm），矿物成分复杂，在较低注入压力下氦气难以充

分进入孔隙，导致柱塞样品内气体充分饱和所需时间更

长［14］。提高充注压力有助于氦气分子进入更小的孔

隙［20］。前人对龙马溪组页岩的研究表明，6 h测试期内

孔隙度结果与稳定时间呈正相关关系，稳定时间应接近

或超过平衡时间，否则会导致孔隙度测定值偏低［21］。
目前，国内实验室多遵循国家标准《页岩氦气法

孔隙度和脉冲衰减渗透率的测定》（GB/T 34533—
2017）［15］进行页岩柱塞样品骨架体积测定。该标准基

于海相页岩气样品制定，对于高黏土矿物含量和高有

机质含量的陆相页岩，在平衡时间为 25 min条件下常

不足以使氦气完全饱和纳米级孔隙。虽然增大注入压

力可在一定程度上缩短平衡时间，但氦气分子对于材

料的吸附曲线表明，在高气体分子密度段，分子筛吸附

的氦气量与气体压力和分子密度成正比，而压力引起

的氦气压缩量远大于其吸附增量。因此，如何在注入

压力与饱和时间之间取得合理平衡，仍是页岩储层氦

气法孔隙度评价中亟待深入研究的问题。

a b c d

图2 氦气法孔隙度测定实验中柱塞样品制备的各种缺陷示意图

Fig. 2 Schematic diagrams showing defects in prepared plunger core samples for helium porosity experiments
a.  理想状态；b.  顶、底面不平整；c.  直径存在差异；d.  存在凸起、凹陷和切割形成的裂痕（红色为凸起，蓝色为凹陷，实线为切割形成的裂痕）
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1. 2. 3　样品前处理

陆相页岩，特别是富有机质页岩，多赋存可溶有机

质，这些有机质会占据部分孔隙。因此，是否进行洗

油，对页岩孔隙度测定具有重要影响。Woodford 页岩

［镜质体反射率（Ro） = 0. 5% ~ 1. 1%］有机溶剂抽提前、

后扫描电镜图像证实，成熟生油页岩发育大量有机质

孔隙，但这些孔隙往往被滞留沥青填充，导致其难以

识别［22］。

因此，国内实验室多在测试前加入溶剂抽提（洗

油）处理，以还原原始孔隙结构。部分学者认为该方法

会释放被残留沥青堵塞的页岩孔隙，从而获得更可靠

的孔隙度数值［23-25］。例如，经二氯甲烷（DCM）抽提后

的 Posidonia页岩，其氦气法孔隙度较未抽提样品提高

了6% ~ 13%［25］。

然而，DiStefano 等通过［26］对比成熟 Eagle Ford 页

岩溶剂抽提前后的USANS实验数据指出，洗油处理对

页岩孔隙度的影响并非全为增孔。采用丙酮、苯、四氢

呋喃和二硫化碳（CS2）等不同溶剂对鄂尔多斯盆地三

叠系延长组长 7油层组页岩进行抽提，对比抽提前、后

微孔和介孔特征，结果显示：丙酮抽提后样品微孔体积

增加，CS2抽提后样品介孔体积增加，仅CS2抽提后总孔

体积（微孔-介孔）较原样增加［27］。这表明溶剂抽提对

原始孔隙结构测定的影响较为复杂。尽管该处理可有

效去除孔隙中的可溶有机质，使部分被堵塞孔隙重新

开放，但对于胶质和沥青质的溶解、迁移和去除程度难

以定量。

此外，对于高黏土矿物含量和低成熟页岩而言，洗

油过程可能引发黏土矿物和有机质的溶胀作用，或导

致可溶有机质发生迁移，从而压缩孔隙空间，造成孔隙

体积减小［26， 28］。因此，洗油处理对页岩孔隙度测定的

具体影响目前尚未形成一致结论。

2　页岩油储层特征与孔隙度测试

根据焦方正对页岩油类型的划分［29］，鄂尔多斯盆

地三叠系延长组长 73油层亚组和松辽盆地古龙凹陷白

垩系青（青山口组）一段为典型的页岩型页岩油储层。

本文选取以上两个区块典型页岩作为研究对象，系统

开展岩石学、储层结构和地球化学分析（表1）。在此基

础上，着重围绕氦气法孔隙度测定展开优化实验，以期

落实陆相湖盆页岩氦气法孔隙度测定关键参数与新

方法。

2. 1　储层孔隙特征

长 73油层亚组页岩形成于内陆拗陷型淡水湖盆的

湖侵环境，是一套以富有机质泥页岩为主的烃源岩层

系。有机质类型以Ⅰ-Ⅱ型为主，有机质丰度高（TOC
介于 14. 1% ~ 24. 5%），最高热解峰温（Tmax）介于 391 ~ 
438 ℃，处于低成熟-成熟阶段。青山口组在松辽盆地

区域内稳定发育，古龙页岩主要发育在半深湖-深湖

相，页岩以富有机质黑色页岩为主，平均 TOC 为 2% ~ 
3%，Ro介于1. 0% ~ 1. 6%，成熟度相对高。

尽管二者在沉积背景和烃源岩特征方面有一定差

异，但均属典型的页岩型页岩油储层，与常规储集层或

致密储层相比，具有以下鲜明特点。

表1　陆相湖盆青一段页岩与长73油层亚组页岩样品基本地质特征

Table 1　General geological characteristics of shale samples from the Qing 1 Member and the Chang 73 oil sub-group in 
continental lacustrine basins 

盆地

层位

样品编号

纹层类型

矿物组分
含量/%

地球化学
特征

储层类型

石英

长石

黏土矿物

碳酸盐矿物

黄铁矿

TOC/%
有机质类型

S1/（mg/g）

松辽盆地

白垩系青一段

B25， B26， B7， 12， 13， 16， 22， 23， 24
长英质、黏土质和生物介壳纹层

19. 2 ~ 35. 5/30. 4
7. 3 ~ 21. 5/13. 2

11. 9 ~ 58. 4/47. 0
1. 7 ~ 43. 1/17. 8

0. 1 ~ 3. 1/0. 9
0. 65～2. 27/1. 69

Ⅰ-Ⅱ型

2. 91 ~ 8. 77/5. 81
黏土矿物相关孔缝、黏土矿物-有机质复合孔、

页理缝、微裂缝

鄂尔多斯盆地

三叠系长73油层亚组

L14， L15， L17， L18， L22， L23， Z1， Z2， Z3
有机质-黏土质、黏土质和长英质纹层

11. 6~36. 5/20. 1
7. 6~49. 0/26. 5

12. 5~40. 7/26. 2
3. 2~7. 6/5. 6

1. 5~31. 5/5. 3
14. 10~24. 50/—

Ⅰ-Ⅱ型

0. 87～2. 62/1. 59
粒间孔、粒内溶蚀孔、黏土矿物晶间孔、

黄铁矿晶间孔

注：TOC为总有机碳含量；S1为游离烃含量；矿物组分含量、TOC和S1数据格式为“最小值～最大值/平均值”；“—”表示无数据。
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1） 黏土矿物含量高，纹层结构复杂

长 73油层亚组页岩以富有机质纹层状页岩为主，

黏土矿物平均含量为 26. 2%，石英和长石含量较高，黄

铁矿含量最高达 31. 5%。发育有机质-黏土质纹层、黏

土质纹层和长英质纹层，长英质颗粒粒径介于黏土和粉

砂级之间，黏土质基质中可见黄铁矿-有机质集合体。

青一段页岩黏土矿物含量较高，整体介于39. 2% ~ 
60. 0%（平均含量为 51. 1%），以伊利石和伊/蒙混层为

主，含有少量绿泥石。陆源碎屑主要为石英和斜长石

（平均含量为 39. 1%），方解石和白云石仅在局部赋存

（平均含量介于 0. 6% ~ 32. 9%）。古龙页岩发育典型

纹层结构，除有机质纹层外，可分为黏土质纹层、长英

质纹层和介形虫钙质纹层 3类。各类纹层频繁交互叠

置，根据纹层组合可进一步分为黏土质页岩、长英质页

岩和混积页岩3种主要岩相［30］。
2） 孔隙类型复杂，微裂缝发育

青一段页岩主要发育微-纳米级孔喉和页理缝、

微裂缝双重储集空间。黏土矿物相关孔隙结构对储集

空间贡献显著，但连通性较差，无法作为良好的流动通

道。有机质-黏土矿物复合孔数量多、孔径小［31］。微

裂缝尺度微纳米级，呈“之”字形或刀片状，部分连通有

机质孔，为页岩气的提供运移通道。

长73油层亚组页岩广泛发育纳米级刚性矿物颗粒支

撑的粒间孔、粒内溶蚀孔、黏土矿物晶间孔和黄铁矿晶间

孔。有机质内几乎无孔隙，多呈间断条带状分布。微裂

缝主要为有机质单条收缩缝和多条连通的生烃增压缝。

3） 微纳米孔广泛发育，非均质性强

依据 IUPAC 孔隙尺度划分标准［32］，青一段页岩

孔隙比表面积介于 1. 278 ~ 22. 971 m²/g（平均值为

10. 713 m²/g），总孔隙体积介于0. 005 0 ~ 0. 032 7 cm³/g
（平均值为 0. 019 0 cm³/g）。孔径呈单峰状分布，整体

小于10 nm。微孔平均占比为3. 80%，介孔平均占比为

74. 95%，宏孔平均占比为15. 49%。

长 73油层亚组页岩孔隙比表面积普遍偏小，仅为

0. 144 ~ 0. 279 m²/g（平均值为 0. 196 m²/g），总孔隙体

积为 0. 001 5 ~ 0. 002 4 cm³/g（平均值为 0. 001 8 cm³/g）。

孔径呈多峰分布，峰值出现在1 ~ 5，6 ~ 45和45 ~ 100 nm 
3个区间，第二峰值区内普遍存在次级峰值。微孔平均

占比为0. 79%，介孔平均占比为54. 10%，宏孔平均占比

为45. 11%，孔隙尺度相对更大（图3）。
4） 成岩演化过程中形成的次生矿物和有机质对

储集空间的贡献存在差异
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图3 陆相湖盆页岩氮气吸附曲线及孔径分布特征曲线

Fig. 3 Nitrogen adsorption-desorption curves and pore size distribution curves of shale samples from a continental lacustrine basin
a， b.  长73油层亚组页岩典型样品吸附-脱附曲线； c.  长73油层亚组页岩孔径分布曲线； d， e.  青一段页岩典型样品吸附-脱附曲线； f.  青一段页岩

孔径分布曲线

p.  气体实际压力；p0.  气体在测量环境下的饱和蒸气压；STP. 标准温度（0 ℃）和压力（0. 1 MPa）条件； V.  孔容； W.  孔径
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长 73油层亚组页岩中石英和长石含量整体较高。

尤其在凝灰质纹层发育部位，凝灰岩脱玻化过程长石

强溶蚀释放 K+形成溶蚀孔，相邻黏土质纹层吸收 K+，

并脱 Si4+，促使蒙脱石伊利石化并形成硅质纹层和微晶

石英（图4a—g）。在这一过程中，层间脱水作用增加晶

间孔，而黏土矿物晶间孔普遍尺度较小，因此微孔体积

微晶石英

K+

K+

溶蚀孔

晶间孔-缝
界面微裂缝

长石溶蚀

a b c

d

e f g

h i j

蒙脱石伊利石化

有机质-黏土质纹层

Si4+

有机质排酸

凝灰质纹层

长石溶蚀

有机质排酸

有机质-黏土质纹层

蒙脱石伊利石化 Si4+

5 µm5 µm2 µm

10 µm 200 µm
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石英
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蒙脱石 白云母 黑云母

团块状有机质

叶蜡石

钾长石 条带状有机质

图4 鄂尔多斯盆地长73油层亚组页岩与青一段古龙页岩微观孔隙特征照片

Fig. 4 Microscopic pore characteristics of shales of the Chang 7³ oil sub-group， Ordos Basin and shales of the Qing 1 Member in the Gulong 
Sag， Songliao Basin

a.  长 73油层亚组页岩，纹层结构， 埋深 2 260. 10 m， Z80井，单偏光，普通薄片； b.  长 73油层亚组页岩，凝灰质纹层与黏土质-有机质纹层间物质交换

与成岩作用，蓝色虚线对应 c图区域，红色虚线对应d图区域， 埋深2 260. 10 m， Z80井，QEMSCAN（微区矿物扫描识别）； c.  长73油层亚组页岩，长石

溶蚀并被固体有机质充填， 埋深 2 260. 10 m， Z80井，SEM（扫描电镜）； d.  长 73油层亚组页岩，黏土矿物间自生微晶石英， 埋深 2 260. 10 m， Z80井， 
SEM； e.  长 73油层亚组页岩，自生硅质条带，蓝色方框对应 f图， 埋深2 262. 90 m， Z80井，QEMSCAN； f.  对应e图蓝色方框区域，自生硅质条带，红色方

框对应 g图，SEM； g.  为 f图红色区域放大图，可见自生硅界面微裂缝，晶间孔-缝，SEM； h.  长 73油层亚组页岩，单晶黄铁矿保留部分晶间孔， 埋深

2 263. 70 m， Z80井， SEM； i.  青一段古龙页岩，有机质-黏土矿物复合孔-缝结构， 埋深 2 441. 10 m， GY8HC井， SEM； j.  青一段古龙页岩，有机质-
黏土矿物复合孔-缝结构， 埋深2 431. 60 m， GY1井， SEM

（b图和 e图中不同颜色所代表的矿物见图例。）

407



第 47 卷石 油 与 天 然 气 地 质

和比表面积将增大。此外，有机酸排出也会促进长石

溶蚀形成一定次生孔隙。

长73油层亚组页岩热演化程度较低，有机质多呈条

带状分布，或嵌入压实于晶间孔和粒间孔（图4f，g），降低

了孔隙发育程度。塑性有机质与刚性矿物之间常见条

带状自生硅质填充（图4b， e—g）。自生硅质以火山脱玻

化产生的的非晶状硅质产物为主，同时包括黏土矿物转

化形成的微晶石英［33］（图4d）。这类弱结晶物质占据微

裂缝通道，降低了孔隙度与孔隙空间的连通性。

值得注意的是，长 73油层亚组页岩发育大量黄铁

矿，可分为单晶黄铁矿和黏土矿物-有机质-黄铁矿复

合体两类。扫描电镜下发现，有机质对前者的充填程

度相对较弱（图 4h），孔隙尺寸可达微米级，且黄铁矿

含量与介孔体积呈正相关，为油气分子提供了较好的

储集空间。

青一段页岩中，刚性矿物粒度小，粒间孔不发育，

但广泛发育微孔-介孔级有机质-黏土矿物复合孔和

页理缝。有机质-黏土矿物复合孔以黏土矿物为骨

架，孔隙体积来源受有机质生烃收缩作用影响［30-31］。
有机质-黏土矿物复合孔形态复杂（图 4i，j），孔径大小

不一，多呈蜂窝状、网状和缝状结构，常与黏土矿物和

石英等无机矿物伴生，是青一段页岩重要的孔隙结构。

2. 2　实验与结果

前文从样品尺寸、氦气饱和程度和样品前处理

3个方面对氦气法孔隙度测试中的关键因素进行了讨

论。由于难以评估洗油对原始孔隙结构的改变程度，

本研究并未对样品进行洗油处理，仅抽取真空。所有

柱塞样品均通过线切割制得，样品直径为 2. 5 cm，高

度为 3. 0 ~ 4. 0 cm，其外观体积通过丈量法测定。粉

碎样品、增大注入压力和延长平衡时间均能增大孔隙

内氦气的饱和程度。因此，本文从以上 3 个方面对样

品进行不同处理，评估三者对孔隙度测量影响，旨在寻

求高效且低成本的优化方案。

2. 2. 1　粉碎颗粒

参考前人研究中页岩粉碎粒径多介于 0. 25 ~ 
2. 36 mm 的结论［6， 16-17］，将青一段页岩粉碎至粒径为

0. 38 ~ 0. 83 mm和 0. 83 ~ 2. 36 mm两个粒径范围。与

柱塞样品的氦气法孔隙度测试结果对比表明，页岩柱

塞孔隙度整体较小，介于 3. 75% ~ 5. 60%；粒径为

0. 83 ~ 2. 36 mm 的颗粒样品孔隙度介于 4. 90% ~ 
6. 60%；粒径为 0. 38 ~ 0. 83 mm 的颗粒样品孔隙度变

化不大，孔隙度介于 4. 87% ~ 6. 64%（表 2）。在同一实

验条件下，颗粒样品的平衡时间缩短至柱塞样品的

40%（图 5a），所测孔隙度较柱塞样品增高 0. 12% ~ 
表2　松辽盆地白垩系青一段页岩柱塞样与颗粒样孔隙度差异

Table 2　Differences in porosity measured with plunger core 
samples and crushed samples for shales from the Cretaceous 

Qing 1 Member， Songliao Basin

样品

编号

12
13
16
22
23
24

孔隙度/%
柱塞样

4. 64
3. 75
4. 63
5. 60
5. 59
5. 16

粉碎粒径

0. 83～2. 36 mm
5. 14
4. 90
5. 76
5. 79
6. 60
5. 28

粉碎粒径

0. 38～0. 83 mm
5. 12
4. 87
5. 77
5. 93
6. 64
5. 44

0
1
2
3
4
5
6
7
8
9

10

L14 L15 L17 L18 Z1 Z2 Z3 B25 B26 B7

0.85

3.80

2.53
2.92

1.40
2.09

1.33

5.50

6.68
7.11

1.59

4.78

3.18

4.82

2.55
3.12

2.21

8.75
8.35

7.59

平衡时间25 min
平衡时间60 h

孔
隙

度
/%

样品编号

2423221613120

2

4

6

8

10

12

平
衡

时
间

/h

样品编号

a b柱塞样品

粉碎粒径0.83 ~ 2.36 mm
粉碎粒径0.38 ~ 0.83 mm

11

图5 氦气法孔隙度实验中页岩样品孔隙度与颗粒样品尺寸及柱塞样品平衡时间的关系

Fig.  5 Relationships between porosity of shale samples vs particle sample size and equilibration time of plunger samples in the helium 
porosity experiment

a.  青一段页岩样品不同粉碎尺寸下孔隙度测试平衡时间对比柱状图； b.  长73油层亚组页岩和青一段页岩柱塞样品不同平衡时间下

孔隙度对比柱状图

408



第 2 期 刘羽汐，等 . 陆相富有机质页岩氦气法孔隙度测定的关键问题与思考

1. 15%，相对增高幅度为2. 00% ~ 31. 00%。

2. 2. 2　平衡时间

按照目前国家标准《页岩氦气法孔隙度和脉冲衰

减渗透率的测定》（GB/T34533—2017）测定方法，分别

对比氦气平衡时间为 25 min，1 h和 60 h条件下的页岩

氦气法孔隙度（表 3；图 5b）。实验表明，平衡时间为

25 min时页岩氦气法孔隙度结果整体偏小。

长 73油层亚组页岩氦气在 1 h平衡时间下，孔隙度

相对 25 min 时增幅为 0. 48% ~ 10. 53%，平均增幅为

4. 45%；60 h 下孔隙度相对 25 min 时增幅为 20. 44% ~ 
45. 10%，平均增幅为 33. 54%。青一段页岩氦气在 1 h
平衡时间下，孔隙度值相对 25 min 时增幅为 4. 04% ~ 
14. 78%，平均增幅为 10. 46%；60 h 下孔隙度值相对

25 min时提高19. 50% ~ 37. 64%，平均增幅为27. 33%。

鉴于页岩中页理缝发育且完整柱塞样品难以获

取，本研究对同一样品在同一深度通过线切割的方

式 分 别 制 取 了 垂 直 和 平 行 于 层 理 方 向 的 样 品

（图 6a）。垂直样品（S）指垂直页岩层理结构获取的

样品，页理缝与圆柱样品截面平行；水平样品（H）指

平行页岩层理结构获取的样品，页理缝与圆柱样品

截面垂直。

对青一段页岩和长 73油层亚组页岩分别进行测

试。结果显示，在 60 h 平衡时间下，青一段页岩样品

B25 的垂直样品孔隙度为 8. 64%，水平样品孔隙度为

8. 35%；长 73油层亚组页岩 L14 样品的垂直样品孔隙

度为 5. 35%，水平样品孔隙度为 1. 63%。整体来看，

垂直样品孔隙度-平衡时间曲线在早期出现明显拐点

后缓慢上升，而水平样品则无明显早期拐点（图 6b1—
b4）。这主要受控于氦气的扩散路径：在垂直样品中，

氦气分子会优先沿层理缝快速进入页岩内部，随后缓

慢由缝空间扩散至基质空间；而水平样品页理缝两段

通道被上、下金属标样块体挤压，氦气分子率先接触

基质缓慢扩散。

2. 2. 3　注入压力

为探究注入压力对平衡时间的影响，对同一样品

L12（S）和 L12（H）分别进行相同前处理并在此基础上

分别设置了 100 psi与 200 psi两种注入压力。结果显

示，在 200 psi 条件下，样品的压力平衡时间较 100 psi
条件缩短近一半，约在30 h后即可达到平衡（图7）。

前人研究表明，增加注入压力可以增加氦气饱和

程度，获得更大的孔隙度［34-35］。但本实验发现，L12（S）
样品在 100 psi和 200 psi下达到平衡条件的孔隙度分

别为 3. 71%和 3. 42%，L12（H）在 100 psi 和 200 psi 下
达到平衡条件的孔隙度分别为 6. 11%和 5. 84%。在前

人实验中也出现过此类情况［36］。增大注入压力会使

得氦气扩散速率增高，但对于纳米级孔隙，氦气饱和度

表3　青一段页岩与长73油层亚组页岩氦气法孔隙度测试结果

Table 3　Porosity test results of shales from the Qing 1 member and Chang 73 submember in the helium porosity experiment

层位

青一段

长73油层亚组

井号

GY1

QY1

Z75

L57

样品编号

B25
B26
B7
B8
B9
20
24
26

Z-1
Z-2
Z-4
L-14
L-15
L-17
L-18
L-10
L-11

孔隙度/%
平衡25 min

5. 50
6. 68
7. 11
7. 30
3. 44
0. 61
0. 32
0. 61
1. 40
2. 09
1. 33
0. 85
3. 80
2. 53
2. 92
4. 97
2. 13

平衡1 h
6. 29
6. 68
7. 11
8. 56
4. 20
0. 72
0. 38
0. 82
1. 46
2. 11
1. 41
1. 01
3. 91
2. 60
3. 07
5. 74
3. 02

平衡60 h
8. 75
—

7. 59
8. 70
4. 39
1. 46
0. 99
1. 53
2. 55
3. 12
2. 21
1. 59
4. 78
3. 18
4. 82
6. 12
3. 70

总测试

时间/h
66
56

144
144
144
120
120
120
102
102
96
96
96
96

120
72
72

截止测试

孔隙度/%
8. 75
8. 35
8. 53
8. 79
4. 41
1. 67
1. 03
1. 58
2. 89
3. 51
2. 48
1. 63
5. 35
3. 31
4. 99
6. 14
3. 72

测试造成

误差/%
37. 14
24. 85
16. 65
16. 95
22. 00
44. 44
67. 68
63. 25
51. 56
40. 46
46. 37
47. 85
28. 97
23. 56
41. 48
19. 05
47. 74

注：“—”表示无数据。
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可能会降低，导致孔隙度值偏低。

3　讨论

3. 1　纳米级“孔缝”结构延迟效应

实验结果表明，松辽盆地青一段页岩孔隙度在

30 h后仍未达到平衡（图8），整体表现为孔隙度在早期

增长较快、曲线斜率较大，后期增长逐渐趋缓；而鄂尔

多斯盆地长 73油层亚组页岩孔隙度-时间曲线在 2 ~ 
3 h出现明显拐点，后缓慢平稳增长。

前人研究表明，气体等温吸附曲线形态与吸附材

料性质和结构复杂度无关，孔隙结构对吸附的贡献体

现在孔径大小与分子直径的匹配度。因此，不同矿物

1
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0
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/%
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a b1 b2

b3 b4

图6 氦气法孔隙度实验中页岩垂直层理样品与平行层理样品氦气饱和过程差异

Fig. 6 Differences in helium saturation process between shale samples perpendicular to bedding and parallel to bedding in helium porosity 
experiments

a.  样品仓内氦气进入样品过程差异示意图，蓝色为井筒岩心，绿色为不同取样方向样品，灰色为实验仪器配置标准块，橙色为层理缝-页理缝，红色

箭头代表仪器内氦气（He）进气方向； b1.  青一段页岩样品B25垂直样品孔隙度-平衡时间（POR-t）曲线； b2.  青一段页岩样品B25水平样品孔隙度-
平衡时间（POR-t）曲线； b3.  长 73油层亚组页岩样品L14垂直样品孔隙度-平衡时间（POR-t）曲线； b4.  长 73油层亚组页岩样品L14水平样品孔隙度-

平衡时间（POR-t）曲线

H.  平行样品；S.  垂直样品；He.  氦气

（图b1—b4中蓝色为实际数据点，红线为拉平曲线。）

图7 氦气法孔隙度实验中长73油层亚组页岩在不同注入压力下孔隙度-平衡时间（POR-t）曲线

Fig. 7 Porosity-time （POR-t） curves of shale in the Chang 73 sub-member under different injection pressures in the helium porosity experiment
a.  100 psi；b.  200 psi

H.  平行样品；S.  垂直样品
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组成不会影响氦气分子吸附能力，样品内部达到平衡

所需时间的差异主要受控于氦气在页岩中的平均运移

路径［37］。氦气分子的分子量小，易在毛管中漂荡，导

致其分子自由程增大。在相同扩散距离内，耗时更长。

借鉴甲烷分子扩散机制可以推断，氦气在早期阶段优

先通过较大孔隙和微裂缝快速扩散，后期逐渐进入纳

米级黏土相关孔隙和有机质孔，导致孔隙度累计曲线

斜率减小。此外，氦气在页岩中的扩散速率远小于甲

烷（3. 5 MPa以下，氦气分子平均自由程至少约为甲烷

的 2倍［38-39］）。结合氮气吸附曲线分析，滞后环形态可

在一定程度上反映孔隙形态，青一段页岩氮气吸附回

滞环类型为 H2-H3过渡型回滞环，主要表现为发育板

状狭缝形孔隙-单边狭缝型孔隙；长73油层亚组页岩氮

气吸附滞回滞环类型为 H2-H3过渡型回滞环，以平行

片状孔隙和大孔-细喉形开放“墨水瓶”状孔隙为特

征［39］，更有利于氦气气体分子运移。

松辽盆地青一段页岩毫米级纹层结构使得页理

缝广泛发育，缝宽集中在 10～40 μm，最高可达毫米

级；高孔隙度区域和裂缝连通，使缝长垂向上可达

250 μm。青一段页岩页理缝发育，氦气早期可快速沿

裂缝扩散，而其纳米级黏土矿物-有机质复合孔等基

质孔隙则需更长时间达到充分饱和。相比之下，鄂尔

多斯盆地长 73油层亚组页岩长英质刚性颗粒含量高，

且与其相关原生粒间孔缝系统以介孔-宏孔为主，连

通性较好，整个孔隙网络内氦气达到的平衡时间因而

相对缩短。

3. 2　测试环境对测量的影响

理论上，随氦气饱和时间增加，页岩孔隙度应呈增

幅逐渐减小的递增趋势，直至充分饱和平衡。然而，在

实际长时间测定过程中，观察到孔隙度周期性降低的

现象（图 8a），且该波动与测试环境温度呈负相关关系

（图8b）。

波义尔定律原始定义为理想气体在定量定温条件

下体积与气体的压强成反比。理想气体强调了气体分

子本身不占有体积且分子之间无相互作用力的理想状

态。目前，大多实验室在测试过程中未考虑在测试环

境状态下氦气是否为理想气体。特别是，在陆相页岩

孔隙度测定中，为充分饱和纳米级孔隙而延长平衡时

间或提高注入压力，可能导致氦气在纳米孔缝结构中

偏离理想气体状态。因此，对于陆相页岩储层孔隙度

的测定，应考虑温度和压力条件对气体分子的影响。

基于波义尔-马略特方程引入压缩因子 Z对氦气偏离

理想状态做出校正（式3）。

p1V r
Z1T1r

+ pa (Vc - Vg )
ZaT1c

= p2V r
Z2T2

+ p2 (Vc - Vg )
Z2T2

（3）
式中：Z1表示在 p1和 T1时的气体偏差因子，无量纲；Z2
表示在 p2和T2时的气体偏差因子，无量纲；Za表示在T1
和大气压时的气体偏差因子，无量纲；T1r为 p1时参比室

的绝对温度，K；T1c为 p1时样品室的绝对温度，K；T2为
稳定后参比室和样品室的绝对温度，K。

在实际测定陆相页岩孔隙相关特性时，部分实验室

通过图版或NIST数据库直接获取压缩因子Z值对气体

状态进行校准。但实际上氦气法孔隙度实验测试压力

较低（一般低于200 psi），在非恒温条件下对测试结果的

影响不大。以本文测试条件为例，注入压力为100 psi，
实际温度介于 17. 83 ~ 21. 34 ℃，Z 值基本没有变化，

仅处于 10-6 数量级（1. 000 346 012~1. 000 349 668）。

利用理论数据校正后，对应孔隙度仅增加 0. 001% ~ 
0. 070%。而在实际测量的孔隙度-时间曲线中，氦气
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图8 GIP实验中长73油层亚组与青一段页岩样品孔隙度和温度随时间变化曲线

Fig. 8 Curves of porosity and temperature variation with time for shales in the Chang 73 subgroup and Qing 1 member in GIP experiment
a.  长73油层亚组与青一段页岩样品孔隙度-平衡时间（POR-t）曲线；b. 长73油层亚组页岩样品L15孔隙度-平衡时间与温度-平衡时间曲线
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分子对温度影响的敏感度增加（图9a）。

本文采用 PR （Peng-Robinson）方程来计算压缩因

子Z值，并结合黏土矿物组分和残余流体占比，对不同

类型的陆相页岩储层进行拟合和加权计算。PR 方程

适用于描述非理想气体行为，在处理非极性和弱极性

气体体系的相平衡方面具有较高精度。有效应力引起

孔隙介质的基质收缩，特别是黏土矿物和有机质含量

高的低渗透性页岩，样品内部易形成高压区域

（图 9b）。另一方面，高有机质含量孔隙介质的吸附作

用可能导致基质膨胀，从而降低气体扩散系数［41］。陆

相页岩中复杂的纳米级孔喉结构形成的狭缝通道（特

别是以古龙页岩为代表的“孔缝”复合结构）进一步抑

制了分子渗流能力。残留液体与氦气共存形成的气—

液两相间的阻力效应，可能使得样品内部存在局部高

压，加剧氦气分子对温度变化的敏感性。

此外，变质脱水作用释放的流体、热增压和压实作

用导致的孔隙度损失均会造成内部孔隙超压的形

成［40，43-44］。因此，引入黏土矿物加权和残余流体加权，

能够更有效反映氦气在页岩内部复杂多变环境下的真

实行为，为深入理解温度对页岩孔隙度测定结果的影

响提供更可靠的数据支持。

关于立方型状态方程计算压缩因子为：

Z3 - (1 - B) Z2 + ( A - 2B - 3B2 ) Z - ( AB - B2 - B3 ) = 0
（4）

式中：Z为压缩因子，无量纲； A和B为相关计算系数，

无量纲：

A = aαp
R2T 2 （5）

B = bp
RT （6）

上式中，PR方程定义的系数a（无量纲），b（无量

纲）和α（无量纲）依次为：

a = 0. 457 24 R2T 2c
pc

（7）
b = 0. 077 80 RTc

pc
（8）

k = 0. 373 63 + 1. 542 26ω - 0. 269 92ω2 （9）
α = é

ë1 + k (1 - T r )ùû
2

（10）
pr = p

pc
（11）

T r = T
Tc

（12）
式中：T 为瞬时温度，K；p 为瞬时压力，Pa；R 为气体常

数，取值为 8. 314，无量纲；Tc 为临界温度，K；pc 为临界

压力，Pa；ω为偏心因子，无量纲；k为由纯物质的饱和

蒸气压与饱和液体的密度数据关联得到，无量纲；p r 为

对比压力，无量纲；T r为对比温度，无量纲。

为探究不同类型富有机质页岩黏土矿物含量和残

余流体对孔隙度测定的影响，本研究分别对鄂尔多斯

盆地长 73油层亚组页岩和松辽盆地青一段页岩黏土矿

物含量与孔隙体积和比表面积之间的相关性进行了分
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图9 GIP实验中氦气偏离理想状态体现形式

Fig.  9 Manifestations of helium deviation from its ideal state in GIP experiments
a.  样品L16采用PR方程校正前、后孔隙度和压缩因子随平衡时间变化曲线；b.  孔隙内部高压区域形成模型示意图

POR.  孔隙度；Z.  压缩因子
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析（图 10）。结果表明，长 73油层亚组页岩黏土矿物含

量和孔隙比表面积呈正相关，而和孔隙体积和有机质

含量呈负相关；青一段页黏土矿物含量与孔隙比表面

积、孔隙体积和有机质含量呈正相关。

结合不同样品的孔隙度-时间曲线认为，在陆相

页岩氦气法孔隙度测定中，早期氦气分子主要进入连

通孔缝，尚未或仅少部分进入到纳米级孔隙中，受温度

和压力影响的程度较小。该时期，氦气分子流动受阻

的主要原因是未被干燥完全的残余有机质或重烃分子

吸附。随着测试时间延长，氦气分子逐渐进入到黏土

矿物控制的微米孔缝中。此外，该类孔缝迂曲度高、喉

道狭窄，且狭小吼道中残余有机质和重烃增多，二者共

同作用在页岩内部形成孔隙高压区，导致氦气分子对

温度的敏感性显著增加。因此，本文建议对孔隙度-
时间曲线拐点前的部分进行残余流体校正，对拐点后

的阶段进行弱联通孔与残余流体校正。

首先，通过 X 射线衍射（XRD）测试得到样品的黏

土矿物含量，在不同黏土矿物含量区间分别拟合得到

经验系数（K1），弱联通孔缝加权系数（R1）计算式为：

R1 = K1Cclay （13）
式中：R1为弱联通孔缝加权系数，无量纲； K1为经验系

数，无量纲； Cclay，黏土矿物含量，%。

其次，采用岩石热解测得样品游离烃含量（S1）与

残余烃含量（S2），将二者实验数据相结合确立相关系

数（K2），并建立弱连通孔缝受残余流体影响加权系数

（R2），计算式为：

R2 = K2
S1
S2

（14）
式中：R2为弱连通孔缝受残余流体影响加权系数，无量

纲；K2为在不同黏土矿物含量区间分别拟合的经验系

数，无量纲；S1为游离烃含量，mg/g； S2为残余烃含量，

mg/g。
以鄂尔多斯盆地长 73 油层亚组页岩样品 L16 为

例，校正后的氦气法孔隙度-时间曲线见图11。
3. 3　精细评价与优化建议

通过上述研究，目前在国家标准《页岩氦气法孔隙

度和脉冲衰减渗透率的测定》（GB/T34533—2017）设

定条件下，氦气无法在陆相页岩内部达到充分饱和，因

而无法对陆相湖盆页岩储层孔隙度进行准确表征。

尽管可通过粉碎样品缩短氦气分子路径，但在利

用页岩粉碎颗粒开展氦气法孔隙度测定时，必须充分
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图10 长73油层亚组和青一段页岩储层氮气吸附实验结果与地质特征参数相关曲线

Fig. 10 Correlation curves between nitrogen adsorption experiment results and geological characteristics of the Chang 73 subgroup and the 
Qing 1 member

a.  青一段页岩氮气吸附孔隙比表面积与黏土矿物含量相关性； b.  青一段页岩氮气吸附总孔隙体积与黏土矿物含量相关性； c.  青一段页岩TOC与

黏土矿物含量相关性； d.  长73油层亚组页岩氮气吸附孔隙比表面积与黏土矿物含量相关性； e.  长73油层亚组页岩氮气吸附总孔隙体积与黏土矿物

含量相关性； f.  长73油层亚组页岩TOC与黏土矿物含量相关性

BET.  Brunauer-Emmett-Teller方程；TOC.  总有机碳含量
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考虑孔隙孔径分布范围，即所选取粒径在尽量不伤害

原始孔隙结构的前提下进行最大孔隙体积测定，建议

采用的粒径是主体孔径的 3~4个数量级。需要注意的

是，对于缝网结构发育的储层，粉碎造成的裂缝的损

失很难定量，因此不建议使用颗粒样氦气法表征有效

孔隙度。针对页岩型页岩油储层有效孔隙度的表征，

本文建议使用线切割的柱塞样品进行低压、恒温长时

间饱和氦气法测量。考虑到现有仪器在恒温条件方

面的缺失，以及长时间测量造成实验成本的增加，本

文通过大量样品测试并结合数值模拟实验结果，建立

陆相页岩氦气法孔隙度测定 POR-t图版，获取准确孔

隙度值。

对无法处于恒温状态的样品先进行多因素气体校

正，后再进行数值模拟。数值模拟过程中，根据实验仪

器压感计精度设置平衡阈值为孔隙度值波动小于

±0. 03%/h（取决于仪器压感计精度），使其无限逼近平

衡状态。基于拟合段进行孔隙度计算和预测，长时间

测试仅需短时间数据就可准确预测孔隙度，测量精度

增幅超20%。

本文以古龙凹陷青一段页岩样品 B25 为例，通过

实验获得66 h内孔隙度、压力、温度随时间变化值，采用

幂函数逼近方法，进行曲线拟合（图 12）。预测结果显

示，氦气达到平衡需要 18 d，最终孔隙度为 9. 978 2%，

测试结果减少孔隙度损失幅度可达53. 50%。

2.0

3.0

4.0

5.0

6.0

7.0

8.0

9.0

10.0

0 2 4 6 8 10 12 14
平衡时间/(105 s)

孔
隙

度
/%

拟合段 预测段

实验值

模拟点数值

5 d 6 d 7 d 8 d 9 d 10 d 11 d 12 d 13 d

POR=-28.45 t-0.032 72+27.9
    R2=0.989 9

14 d 15 d 16 d 17 d 18 d

图12 青一段样品B25氦气法孔隙度（POR）数值模拟预测曲线

Fig. 12 Numerical simulation prediction curve of helium porosity for sample B25 from the Qing 1 member
（图中红色虚线表示拟合段与预测段分界。）
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图11 长73油层亚组页岩样品L16综合修正孔隙度-平衡时间（POR-t）曲线

Fig. 11 Comprehensive corrected POR-t curve of shale sample L16 from the Chang 73 subgroup
R1.  弱联通孔-缝加权系数； R2.  弱连通孔-缝受残余流体影响加权系数； K1.  弱联通孔-缝加权系数相关经验值； K2.  弱连通孔-缝受残余流体影响

加权系数相关经验系数

（图中红色虚线表示氦气扩散发生位置由连通孔-缝为主转变为弱连通孔和基质孔节点。）
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4　结论

1） 目前陆相页岩氦气法孔隙度测定存在平衡时

间过短造成孔隙度值偏小的问题。以鄂尔多斯盆地长

73油层亚组和松辽盆地青一段页岩为例，与目前国标

执行条件下测定孔隙值相比，长 73油层亚组页岩 60 h
孔隙度增幅为 20. 44% ~ 45. 1%，平均增幅为 33. 54%；

青一段页岩 60 h 孔隙度增幅为 19. 50% ~ 37. 64%，平

均增幅为27. 33%。

2） 测定页岩粉碎样品氦气法孔隙度，能够有效缩

短测试压力平衡时间，提高实验效率。对粉碎颗粒测

试需考虑孔径分布范围，建议粉碎粒径为主体孔径的

3~4 个数量级；柱塞样品需延长平衡时间和增加注入

压力提高氦气饱和度，建议引入压缩因子、弱连通孔校

正和残余流体校正因氦气分子偏离理想状态而造成的

实验误差。

3） 陆相页岩油储层非均质性强，不同沉积体系下

储层在物性、孔隙类型、孔径分布与成岩演化过程中的

改造程度不同。因此，在开展储层氦气法孔隙度测定

的过程中，应结合页岩储层特征分别确定测试标准与

参数，实现对陆相页岩精确评价。对于长 73油层亚组

页岩平衡时间 ≥ 36 h，对于青山口组页岩平衡时间 ≥ 
48 h。

4） 为节约试验成本，提高测试准确性，建议基于

恒温低压、压缩因子已知情况下长时间的测定数据拟

合结果，建立陆相页岩氦气法孔隙度-时间（POR-t）图

版，优化陆相页岩氦气法孔隙度测定的精确度。
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