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Abstract: Shale
 

is
 

compact
 

and
 

has
 

complex
 

structure,
 

which
 

makes
 

it
 

hard
 

to
 

characterize
 

its
 

pore
 

structure
 

quantitatively;
 

however,
 

the
 

pore
 

structure
 

of
 

shale
 

can
 

provide
 

important
 

information
 

for
 

shale
 

reservoir
 

evaluation
 

and
 

sweet
 

spot
 

determination.
 

The
 

fluid
 

injection
 

methods,
 

represented
 

by
 

the
 

gas
 

adsorption
 

method
 

and
 

the
 

mercury
 

injection
 

method,
 

are
 

the
 

most
 

commonly
 

used
 

techniques
 

in
 

shale
 

pore
 

structure
 

characterization,
 

but
 

neither
 

of
 

them
 

can
 

provide
 

the
 

complete
 

pore
 

size
 

range
 

of
 

shale.
 

In
 

this
 

paper,
 

the
 

research
 

results
 

of
 

previous
 

studies
 

were
 

reviewed
 

and
 

summarized,
 

and
 

the
 

key
 

factors
 

affect
 

the
 

test
 

result
 

of
 

gas
 

adsorption
 

method
 

and
 

mercury
 

injection
 

method
 

were
 

analyzed.
 

The
 

problems
 

and
 

future
 

directions
 

in
 

the
 

combined
 

characterization
 

of
 

shale
 

pore
 

structure
 

in
 

the
 

complete
 

pore
 

size
 

were
 

pointed
 

out.
 

It
 

is
 

noted
 

that
 

the
 

characterization
 

results
 

from
 

the
 

gas
 

adsorption
 

using
 

particle
 

samples
 

do
 

not
 

match
 

those
 

from
 

the
 

mercury
 

injection
 

using
 

bulk
 

samples,
 

which
 

makes
 

the
 

data
 

combination
 

impossible.
 

And
 

the
 

combined
 

characterization
 

results
 

are
 

hard
 

to
 

be
 

verified.
 

For
 

mercury
 

injection,
 

the
 

usage
 

of
 

particle
 

samples
 

can
 

improve
 

the
 

data
 

quality
 

compared
 

to
 

the
 

bulk
 

ones,
 

as
 

well
 

as
 

the
 

combined
 

characterization
 

results.
 

The
 

understandings
 

about
 

conformance
 

correction,
 

premium
 

particle
 

size
 

and
 

data
 

compatibility
 

are
 

the
 

key
 

issues
 

to
 

improve
 

the
 

combined
 

characterization
 

of
 

shale
 

pore
 

structure.
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摘 　 要: 页岩致密且结构复杂, 对其孔隙结构进行定量表征一直是页岩储层研究的重点和难点, 因其能

够为页岩油气储层评价和甜点确定提供重要信息。 通过系统梳理已有研究成果, 介绍了以压汞法和气体

吸附法为代表的流体注入法, 简述了能够影响测试结果的因素, 指出了目前页岩全孔径孔隙结构表征的

问题及发展方向。 分析表明, 颗粒样气体吸附法和块 (柱) 压汞法表征结果的数据匹配性差, 整合难度

大; 同时由上述两种方法联合所获得的表征结果也无法被其他独立测试所验证。 进一步指出采用颗粒样

代替传统块 (柱) 样进行页岩压汞测试可以提高数据质量, 也是未来方法联用的发展方向, 其中样品颗

粒堆积孔进汞量校正、 颗粒样粒径选择、 多方法数据匹配是实现页岩全孔径孔隙结构定量表征的关键。
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0　 引言

随着全球页岩油气的大规模勘探开发, 页岩

层系作为产层, 其储渗性能开始得到关注和研究

( Curtis, 2002; 吴 林 强 等, 2018; 尚 春 江 等,
2019) 。 孔隙结构不仅控制页岩储层的物性条件,
对其中流体赋存状态、 含量及其渗流机制也具有

重要影响 ( Sondergeld
 

et
 

al. , 2010) , 可以为页岩

储层评价和页岩油气成藏机理研究提供重要基础

信息。 因此, 全面、 精准获取页岩孔隙结构相关

参数是探索页岩储层孔隙演化特征、 物性控制因

素、 甜点分布等页岩油气科学研究和勘探开发的

前提和基础。
目前, 能够用于页岩孔隙结构表征和孔渗物

性参数测定的技术手段较多, 包括二维 ( 三维)
孔隙图像分析方法 ( CT、 电镜等) 、 流体注入技

术、 核磁共振 T2 谱分析方法和小角散射分析方法

等 ( Clarkson
 

et
 

al. , 2013; Al
 

Hinai
 

et
 

al. , 2014;
Houben

 

et
 

al. , 2014) 。 其中, 微观图像分析技术

信息采集区域小, 数据代表性较差 ( Sondergeld
 

et
 

al. , 2010) , 而核磁共振技术和小角衍射技术等需

要借助其他测试结果进行标定与检验 ( Josh
 

et
 

al. ,
2012) 。 因此, 流体注入测试系列在页岩孔隙结构

和物性研究中应用最为广泛, 能够满足规模化经

济测试需要, 包括测量全孔径范围氦孔隙度的气

体膨胀法 ( Luffel
 

and
 

Guidry, 1993) 、 测量岩心柱

裂缝渗透率的脉冲衰减法 ( Brace
 

et
 

al. , 1968) 和

测量页岩颗粒基质渗透率的压力衰减法 ( Luffel
 

et
 

al. , 1992) , 而针对孔隙结构表征的测试方法主要

为气体吸附法和压汞法。
一直以来, 发展完善的孔隙结构定量表征测试

方法是页岩储层孔隙结构研究的热点和难点。 有学

者通过联合多种孔隙结构测试方法来提升表征能力

(田华等, 2012; Schmitt
 

et
 

al. , 2013; Wang
 

et
 

al. ,
2015; 曹涛涛等, 2016), 还有学者以改进测试样品

规格为突破口 (Comisky
 

et
 

al. , 2011; Darłak
 

et
 

al. ,
2011; Wei

 

et
 

al. , 2016; Zhang
 

et
 

al. , 2018)。 如何

选择适合的测试方法和数据处理方法对页岩样品

孔隙结构进行表征? 影响表征结果准确性的因素

有哪些? 文章通过系统梳理总结已有研究成果,
从页岩自身孔隙结构特点出发, 对比分析了流体

注入系列中不同测试方法的原理和优劣势, 对目

前常用的气体吸附-压汞联用方法进行了总结并指

出其存在的问题, 在此基础上指出了以颗粒样测

试为代表的页岩孔隙结构测试技术发展趋势。 该

综述成果将有助于加深对页岩孔隙结构测试结果

影响因素的认识, 规范页岩孔隙结构测试细节,
同时可为页岩孔隙结构全孔径定量表征方法的发

展和完善提供重要信息。

1　 页岩孔隙结构特点及其测试难点

研究发现, 页岩储层与一般常规储层岩石在孔

隙结构上有很大区别, 这对页岩孔隙结构测试提出

了新的要求和挑战, 主要表现在: ①页岩属于孔-缝
双重介质, 加之自身质脆易裂, 页岩样品中自然裂

缝与后期钻制样品过程中形成的人工裂缝均十分发

育, 需要保证孔隙结构表征结果不受人工裂缝影响

(Sondergeld
 

et
 

al. , 2010; Handwerger
 

et
 

al. , 2011);
②页岩致密, 纳米级孔隙发育且渗流流体能力差

( Nelson, 2009; 邹才能等, 2010) , 这造成一些低

压类注入测试 (如气体吸附法) 很难达到完全的

压力平衡从而影响数据质量 ( Clarkson
 

and
 

Bustin,
1999; Wei

 

et
 

al. , 2014) , 也会导致高压类注入测

试 (如压汞法) 流体注入程度低而不能获得可靠

信息 ( Darłak
 

et
 

al. , 2011) , 同时也会大大增加去

除孔 隙 流 体 等 样 品 前 处 理 过 程 所 需 的 时 间

( Handwerger
 

et
 

al. , 2011) ; ③页岩孔隙孔径分布

跨度大 (Bennett
 

et
 

al. , 1991; Milner
 

et
 

al. , 2010),
采用单一测试方法往往无法覆盖整个孔径范围

(Bustin
 

et
 

al. , 2008); ④页岩微观非均质性显著

(Aplin
 

et
 

al. , 2012), 结构具有各向异性 ( Kwon
 

et
 

al. , 2004), 需要充分考虑测试样品的代表性。
由于页岩孔隙结构具有以上复杂特性, 对于

同一地区、 同一层系样品, 很可能出现不同测试

方法获得的表征结果不同 ( Bustin
 

et
 

al. , 2008) ;
相同测试方法、 不同测试条件获得的测试结果也

不同 ( Comisky
 

et
 

al. , 2011; Zhang
 

et
 

al. , 2018) 。
因此, 需要充分认识页岩孔隙结构特点, 才能够
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对测试方法适用性和数据质量有更加准确的把握。

2　 流体注入法

2. 1　 气体吸附法

气体吸附法是一种比较成熟的纳米粉体材料

孔隙结构研究手段 ( Clarkson
 

and
 

Bustin, 1996) 。
等温条件下, 通过气体在一定压力变化范围内

(小于气体的饱和蒸气压) 发生的样品表面物理吸

附过程来反映孔径分布、 比表面和孔体积的大小。
不同平衡压力对应不同孔径范围, 根据平衡时气

体吸附体积可以推算对应孔径范围的孔体积大小。
页岩孔隙结构表征中常用的气体吸附法包括氮气

吸附和 二 氧 化 碳 吸 附 两 种, 前 者 能 够 表 征 1 ~

300
 

nm 孔隙, 尤其适用于中孔 (孔径 2 ~ 50
 

nm) ,
后者 主 要 用 来 表 征 微 孔 ( 孔 径 测 试 范 围 0. 4 ~
2

 

nm) 。 已有研究发现, 在二者的孔径测试重合区

间往往能获得具有一致性的表征结果 ( Clarkson
 

et
 

al. , 2013) , 这为实现从微孔到中孔 “纳米级” 孔

隙的表征提供了基础。
对于氮气吸附法, 研究发现, 吸附分支数据

能够表征样品中孔径的分布特征, 而由脱附分支

数据解释获得的数据表征了样品中孔喉的分布特

征 (3. 8
 

nm 处的 “鬼峰” 数据无效) ( Conner
 

et
 

al. , 1986; Groen
 

et
 

al. , 2003) 。 此外, 由氮气吸

附测试获得的吸附-脱附曲线形态以及二者围成的

滞留环形状还能够判断所测试孔隙的几何形状特

征 ( De
 

Boer, 1958) (图 1) 。

图 1　 氮气吸附测试中 5 类滞留环及其对应孔隙形状 (据 Labani
 

et
 

al. , 2013 修改)

Fig. 1　 Five
 

types
 

of
 

hysteresis
 

loops
 

and
 

their
 

related
 

pore
 

shapes (modified
 

after
 

Labani
 

et
 

al. , 2013)

　 　 气体吸附法表征孔隙结构的关键之一是数据

解释模型的选择。 目前, 常用于页岩孔隙结构表

征的模型包括 BJH 模型 (主要针对中孔) 、 DA 或

DR 模型 (主要针对微孔) 以及 NLDFT 模型 ( 气

体吸附测试中的全孔径范围) 。 相关学者通过对比

TEM 观测和 X 衍射等其他独立方法所得的孔径分

布结果, 认为 NLDFT 模型相比其他计算模型的准

确性更高, 常以其为标准衡量其他计算模型的效

果 ( Lowell
 

et
 

al. , 2004) 。
气体吸附法采用颗粒样测试, 但目前并无统

一标准。 有多位学者以四川盆地龙马溪组页岩为

研究对象, 采用 N2 和 CO2 吸附法开展孔隙结构特

征研究, 但针对 “ 颗粒样粒径对气体吸附测试结

果影 响 ” 这 一 问 题 认 识 并 不 一 致: Wei
 

et
 

al.
(2016) 发现当粉碎粒径小于 140 目 ( < 106

 

μm)
时会造成 10 ~ 100

 

nm 中—大孔的孔体积增加, 但

对微孔孔体积和总比表面参数影响不大; Han
 

et
 

al. ( 2016 ) 则 认 为 当 颗 粒 被 粉 碎 至 130 目 后

( <113
 

μm) , 孔体积和比表面等孔隙结构测试结果

趋于稳定, 不再受颗粒样粒径大小影响, 而在此之

前 (113 ~ 4000
 

μm), 各尺度孔隙的孔体积和比表面

均随粒径减小而增大; Zhang
 

et
 

al. (2018) 发现在
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8 ~ 200 目 (75 ~ 2360
 

μm) 范围内, 随颗粒样粒径减

小, 总孔体积呈减小趋势, 总比表面则呈增加趋势,
并且微孔和大孔测试结果对颗粒样粒径变化最为敏

感。 可见, 样品规格对气体吸附测试结果的影响不

容忽视, 甚至同一地区、 同一套页岩层系, 不同岩

石类型的页岩样品中很可能存在差异性。
2. 2　 压汞法

页岩中的 “微米级” 孔隙的数量虽相对较少,
但对页岩中流体的储集和渗流具有重要的作用,
在孔隙结构研究中不可忽视。 压汞法能够针对页

岩中的 “微米级” 、 “亚微米级” 进行表征。
压汞法测试压力范围为 0 ~ 60000

 

psi, 可以获

得 3. 6 ~ 100000
 

nm 孔径范围内的孔隙结构信息。
显然, 压汞法相比气体吸附法具有更宽的孔径测

试范围。 压汞法通过外部逐步增压的方式迫使一

定体积的汞注入样品的内部空间, 由 Wasburn 公式

可确定不同进汞压力所对应的圆柱孔孔径大小。
一直以来, 学术界对压汞法表征页岩孔隙结

构的能力存在质疑 ( Clarkson
 

and
 

Bustin, 1996;
Bustin

 

et
 

al. , 2008) 。 Darłak
 

et
 

al. ( 2011) 发现,
对于传统块 ( 柱) 样岩石压汞测试, 页岩的进汞

饱和度不足 50%, 不能全面获取样品内部结构信

息; 并且块 (柱) 样中的微裂缝也在可测孔径范

围内, 对获取真实微米级大孔信息形成强烈干扰

( Sondergeld
 

et
 

al. , 2010) 。 为了解决注汞程度低的

问题, 有学者开始尝试在煤岩和页岩中使用颗粒

样进行压汞测试 ( Li
 

et
 

al. , 1999; Comisky
 

et
 

al. ,
2011; Darłak

 

et
 

al. , 2011; Yu
 

et
 

al. , 2019) 。 页

岩颗粒压汞实验数据表明, 颗粒样可将样品的进

汞饱和度提高近一倍 (高达 70%以上) (表 1) 。

表 1　 颗粒样和块样压汞充满度对比 ( Comisky
 

et
 

al. ,

2011; Darłak
 

et
 

al. , 2011)

Table
 

1　 Comparison
 

of
 

mercury
 

saturation
 

using
 

particle
 

samples
 

and
 

bulk
 

samples
 

( data
 

collected
 

from
 

Comisky
 

et
 

al. ,

2011; Darłak
 

et
 

al. , 2011)

样号
氦气测

孔隙度 / %
20 ~ 35 目颗粒样
压汞孔隙度 / %

汞饱
和度 / %

块样压汞
孔隙度 / %

汞饱
和度 / %

1 5. 45 5. 42 99 2. 42 44
2 7. 67 6. 56 85 3. 32 43
3 7. 98 7. 24 91 4. 59 57
4 1. 1 0. 80 73 0. 43 39
5 1. 88 1. 48 79 0. 89 47
6 9. 43 7. 70 82 4. 44 47
7 6 3. 90 65 2. 15 36
8 4. 9 3. 60 73 1. 81 37

　 　 为了更直观地显示汞在页岩样品中的注入情

况, 有 学 者 采 用 75
 

℃ 下 为 液 态 的 合 金 溶 液

( Wood′s
 

metal) 代替汞, 对不同类型的页岩样品

进行 了 高 压 注 射 ( 最 大 压 力 316
 

MPa, 对 应

4. 1
 

nm 孔径) , 然后切换至室温并保持高压, 待液

态金属固结后取出样品并切片抛光, 在电镜下观测

合金在样品中的赋存情况 ( Klaver
 

et
 

al. , 2015)。
测试结果表明, 对于含有裂缝的样品, 合金主要

充填在裂缝空间而无法进入大部分孔隙之中; 而

在粉砂含量较高的页岩样品中, 合金能够进入绝

大部分孔隙空间 (最小孔径 10
 

nm) ; 高压下产生

的基质变形表现为颗粒旋转、 裂缝扩展和闭合以

及孔隙闭合和坍塌等, 严重破坏了页岩原有的孔

隙结构; 制样造成的裂缝以及高压下产生的基质

压缩变形是影响压汞数据有效性的主要因素, 并

以前者影响最为显著。 可见, 如何检验压汞数据

质量是定量表征页岩 “大孔” 结构的关键。

3　 页岩全孔径孔隙结构表征

研究表明, 二氧化碳吸附法对微孔 ( < 2
 

nm)
具有较好的表征能力, 氮气吸附法对中孔 ( 2 ~
50

 

nm) 部分数据质量较高 ( 谢晓永等, 2006 ) ,
压汞法则主要针对中—大孔 (杨峰等, 2013) 。 由

于单一方法测试孔径范围有限, 需要将气体吸附-
压汞法联用, 数据互为补充, 从而实现全孔径范

围的孔隙结构表征 ( Conner
 

et
 

al. , 1986) 。
在气体吸附-压汞联用表征页岩全孔径孔隙结

构中相关学者做了诸多尝试。 在数据拼接准则上,
不同学者认识不同: 如田华等 (2012) 采用 50

 

nm
作为两种方法的数据拼接点; Wang

 

et
 

al. ( 2015)
采用 100

 

nm 作为拼接点; 曹涛涛等 ( 2016) 采用

10
 

nm 作为拼接点; Schmitt
 

et
 

al. ( 2013) 以氮气

吸附和压汞法拟合所得孔径分布曲线 ( 孔体积变

化率) 的交点作为拼接点。 在数据整合方法上,
多数学者多采用 “一刀断” 的方法直接机械拼合,
Wang

 

et
 

al. (2015) 以 100
 

nm 为分界点, 分别以

氦孔隙度、 氮气吸附 > 100
 

nm 的孔体积为限制条

件, 基于压汞和氮气吸附的孔体积分布频率, 提

供了三种数据整合方法, 但不同方法表征结果存

在明显差异。 目前, 方法联用测试页岩孔隙结构

尚未获得理想的应用效果, 存在的主要问题是:
①整合后的孔径曲线不连续, 拼接点处数据大幅
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度跳跃或为明显拐点; ②对全孔径孔隙结构联合

表征结果缺乏验证环节。 同时, 这些研究中多使

用颗粒样及其平行块 (柱) 样分别进行气体吸附

和压汞测试, 对压汞数据有效性缺乏论证。
研究成果显示, 造成联合方法对页岩表征能

力差的关键问题是氮气吸附法和压汞法在重合孔

径测试区间很难获得具有一致性的孔隙结构测试

结果 ( Bustin
 

et
 

al. , 2008) , 二者的孔径分布曲线

不仅形态趋势不同, 甚至重合区孔体积大小也可

相差几个数量级 ( 图 2) 。 二者数据匹配程度低,
无法满足数据整合的前提, 最终导致无法获得真

实的全孔径范围孔隙结构特征。

图 2　 压汞法与 N2 吸附测定孔径分布曲线对比 (据 Clarkson
 

et
 

al. , 2013; Kuila
 

and
 

Prasad, 2013 修改)

Fig. 2　 Comparison
 

of
 

pore
 

size
 

distribution
 

results
 

from
 

mercury
 

injection
 

and
 

N2
 adsorption

 

(modified
 

after
 

Clarkson
 

et
 

al. , 2013;

Kuila
 

and
 

Prasad, 2013)

　 　 有学者将造成氮气吸附和压汞孔隙结构表征

结果差异的原因归纳为以下两点: 一是表征的孔

隙结构类型不同; 二是测试压力条件不同 ( Kuila
 

and
 

Prasad, 2013) 。 气体吸附分支曲线数据反映孔

隙孔径信息, 进汞曲线数据反映孔喉信息 ( Conner
 

et
 

al. , 1986) 。 当测试样品中 “ 墨水瓶孔” 发育

时, 孔径与孔喉的差异性不可忽视。 但当前研究

多表明, 一般页岩气体吸附滞留环类型多为 B 类

型 (图 1) , 这表明在气体吸附测试的孔径范围内,
页岩中以狭缝孔为主, 而代表墨水瓶孔的 E 类型

滞留环 (图 1) 较为少见 ( Adesida, 2011; Labani
 

et
 

al. , 2013; Kuila
 

and
 

Prasad, 2013) 。 可见, 在

重叠的孔径测试范围, 页岩中孔径与孔喉分化并

不明显, 继而对孔径分布测试结果的影响也有限。
也有学者指出, 气体吸附测试在近大气压条

件下进行, 而压汞测试属于覆压测试, 孔隙在进

汞压力下结构和体积会发生改变 ( Labani
 

et
 

al. ,
2013; Al

 

Hinai
 

et
 

al. , 2014 ) 。 但最新研究表明

( Peng
 

et
 

al. , 2017) , 进汞压力对页岩孔隙的影响

主要体现在汞进入孔隙后页岩骨架被压缩所造成

的孔隙扩张, 尤其当汞进入 10
 

nm 以下孔隙时, 由

基质压缩导致的变形才会对进汞量产生明显影响。
可见, 对于气体吸附-压汞主要的孔径重合测试区

间 (10 ~ 100
 

nm) , 测试压力也不是造成孔径分布

差异的根本原因, 而目前对影响气体吸附-压汞测

试结果匹配性的主控因素仍不明确, 严重制约了

对页岩孔隙结构特征形成正确、 全面地认识。

4　 展望: 颗粒样测试在页岩孔隙结构

定量表征中的应用

　 　 针对页岩孔隙结构特点, 有学者以改进测试

样品规格为突破口提高流体注入测试系列对页岩

孔隙结构的表征能力。 Luffel
 

et
 

al. ( 1992, 1993)
最早以页岩颗粒样品取代块 ( 柱) 样品, 首次获

取了能够反映页岩基质 (不包括裂缝) 物性特征

的孔隙度和渗透率参数。 而越来越多的学者也开

始认识到, 颗粒样测试在某种程度上更有利于反

映页岩基质孔隙结构: 一方面, 页岩样品在粉碎

研磨过程中多沿固有的薄弱面开裂, 可以去除微

裂缝 等 对 测 试 结 果 的 影 响 ( Luffel
 

and
 

Guidry,
1992; Guidry

 

et
 

al. , 1995) , 更适用于对孔隙结构

的表征; 另一方面, 粉碎和筛选过程并不会造成

页岩有机 质 含 量 和 矿 物 组 成 变 化 ( Wei
 

et
 

al. ,
2016) , 通过粉碎样品至一定粒径颗粒, 可以在基

本保留页岩原始结构的前提下合理暴露孔隙, 通

过增加流体探针与孔隙的接触面积来获取高质量

数据 ( Clarkson
 

and
 

Bustin, 1999; Comisky
 

et
 

al. ,
2011; Darłak

 

et
 

al. , 2011; Wei
 

et
 

al. , 2014) , 同

时对提高页岩样品前处理质量和测试效率也十分

有利 ( Handwerger
 

et
 

al. , 2011) 。 此外, 颗粒样测

试可以使用碎岩心样品和岩屑样品, 对于易碎页

岩来说, 极大地扩展了样品来源。 虽然页岩颗粒

样孔隙结构测试优势明显, 但目前相关认识尚不
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深入, 缺乏系统研究。
尽管颗粒样相比块 ( 柱) 样更适用于页岩样

品的压汞测试, 但这同时也对数据解释方法提出了

新的挑战。 研究表明 ( Friesen
 

and
 

Mikula, 1987;
韩贝贝等, 2015) , 颗粒 (粉末) 样品在压汞过程

中随进汞压力增大依次可以出现以下四个阶段

( Yu
 

et
 

al. , 2019) : 阶段 A—样品颗粒堆积孔进汞

段 (汞贴合样品表面阶段) 、 阶段 B—样品内部孔

隙进汞段、 阶段 C—样品基质压缩变形段、 阶段

D—样品原始结构破坏段 ( 图 3) 。 现有的颗粒压

汞数据校正方法的核心在于对阶段 B 起始压力

(即样品最大进汞孔径) 的识别, 主要包括近似替

代法和直接计算法。 前者代表如: Li
 

et
 

al ( 1999)
在煤岩颗粒压汞测试中, 通过对比颗粒样和压片

样 (由颗粒压制而成) 的进汞曲线来确定最大进

汞孔径, 但校正结果受制片压力影响较大; Peng
 

et
 

al. ( 2017) 则直接将配套平行块样的实测最大进

汞孔径作为颗粒样数据校正依据。 后者代表如:
Comisky

 

et
 

al. ( 2011) 根据压汞过程中孔隙压缩

系数随压力变化的分段特征确定了页岩的最大进

汞孔径, 但由于孔隙压缩率与压汞过程之间物理

意义不明, 其理论基础并不牢靠 ( Peng
 

et
 

al. ,
2017) 。

a—d 分别对应阶段 A—D

图 3　 颗粒样压汞的四个阶段 ( Yu
 

et
 

al. ,
 

2019)

Fig. 3 　 Four
 

stages
 

during
 

mercury
 

injection
 

using
 

particle
 

samples,
 

a—d
 

corresponding
 

to
 

Stage
 

A—D
 

(modified
 

after
 

Yu
 

et
 

al. , 2019)

在以上现有颗粒压汞数据校正方法中, 阶段 B
对应的压汞数据往往被直接作为有效数据用于反

映岩石孔隙结构特征, 并没有考虑到样品颗粒堆

积孔进汞作用是伴随整个压汞测试过程的。 在一

定压力下, 汞进入页岩内部发育孔隙, 同时也会

进入相同孔径大小的样品颗粒堆积孔。 Stanmore
 

et
 

al. (1997) 的球状堆积理论计算结果表明, 样品

孔隙度越小、 使用颗粒样的粒径越小, 样品颗粒

堆积孔进汞量在实测进汞量中所占比重就越大;
随压力逐渐增大, 其影响程度逐渐降低。 因此,
对于页岩颗粒压汞, 阶段 B 进汞过程中样品颗粒

堆积孔进汞量也不能忽视。
分形理论可以帮助描述上述颗粒样品压汞测

试中的物理过程, 是一种涵盖多尺度的数据分析

方法, 十 分 具 有 发 展 潜 质。 Friesen
 

and
 

Mikula
(1987) 基于门格海绵分形模型, 以煤岩颗粒样品

为例, 对颗粒样品压汞测试的四个阶段进行了划

分, 同时明确了不同阶段的理论分形维数范围:

lg -
dVP

dP( ) ∝ (4 - D) lgP (1)

式中, VP 为在进汞压力 P 下的累计进汞体积, D 为

分形维数。

当孔隙具有分形特征时, lg
dVP

dP( ) 和 lgP 具有线

性相关性, 通过在双对数坐标系统中拟合的斜率 K
可以计算孔隙的分形维数:

D = 4 + K (2)
　 　 其中阶段 A ( 图 3a) 中样品颗粒堆积形成的

孔隙具有体分形特征, 对应分形维数 D 分布在 1 ~
2; 阶段 B (图 3b) 中页岩自身发育孔隙具有表面

分形特征, 对应分形维数 D 分布在 2 ~ 3; 阶段 C
(图 3c) 以基质压缩变形产生的进汞量为主导, 分

形维数 D 分布在 3 ~ 4, 并且 D 越接近 4, 基质压缩

效应越显著; 阶段 D (图 3d) 中原始孔隙结构已

遭破坏, 导致这一标度内的孔隙已不再具有分形

特征, 表现为无法线性拟合的散点。 以上阶段划

分依据完全基于分形维数在该分形模型中所代表

的物理意义, 是通过数学推导获得的理论结果,
适用于所有孔隙具有表面分形特征的岩石颗粒样

品 ( Friesen
 

and
 

Mikula, 1987) 。 Yu
 

et
 

al. ( 2019)

将页岩实测压汞数据投影在 lg
dVP

dP( ) vs
 

lgP 双对数

坐标图后发现, 压汞数据具有明显的分段性, 实

测分形维数 D 与理论值范围吻合 ( 图 4) 。 目前,
该分形方法目前更多应用于煤岩压缩性研究 ( Li

 

et
 

al. , 1999; 韩贝贝等, 2015) 和页岩孔隙分形特
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征研究 (王欣等, 2015) 。 尚未有学者将其发展为

一种成熟的颗粒压汞数据校正方法。

图 4　 页岩实测压汞数据的分形特征 (鄂尔多斯三叠系

张家滩陆相页岩, Yu
 

et
 

al. , 2019)

Fig. 4 　 Fractal
 

characteristics
 

of
 

mercury
 

injection
 

data
 

of
 

a
 

certain
 

shale
 

sample
 

from
 

Triassic
 

Zhangjiatan
 

shale
 

in
 

the
 

Ordos
 

Basin (modified
 

after
 

Yu
 

et
 

al. , 2019)

对于页岩颗粒样孔隙结构测试来说, 除了亟

需发展完善颗粒压汞数据校正方法和全孔径孔隙

结构联合表征方法研究外, 另一关键问题就是颗

粒样粒径标准的选择。 无论是压汞法还是气体吸

附法, 采用颗粒样粒径越小, 越有利于获取高质

量 的 测 试 数 据 ( Clarkson
 

and
 

Bustin, 1999;
Comisky

 

et
 

al. , 2011; Darłak
 

et
 

al. , 2011; Han
 

et
 

al. , 2016) , 但过度粉碎同时也会破坏页岩原始结

构 ( Zhang
 

et
 

al. , 2018) 。 如何衡量利弊并找到二

者平衡点是确定颗粒样孔隙结构测试最优粒径的

关键。
在页岩颗粒样的孔隙度和渗透率测试中, 采

用 20 ~ 35 目 ( 500 ~ 850
 

μm) 颗粒能够获取与块

(柱) 样相当的测试结果 ( Luffel
 

and
 

Guidry, 1992;
Luffel

 

et
 

al. , 1993; Handwerger
 

et
 

al. , 2011), 因此

被 GRI (1996) 和 API-RP
 

40 (1998) 等岩心测试

标准所采纳作为标准粒径。 这一粒径是否同样适

用于孔隙结构测试? 目前尚无定论。 Comisky
 

et
 

al.
(2011) 与 Darłak

 

et
 

al. ( 2011) 等基于压汞法提

出 20 ~ 35 目是最优粒径, 能够获取最接近柱样氦

孔隙度测试值的压汞孔隙度以及具有可重复性的

孔径分布结果。 而对于气体吸附法, 由于不同学

者考虑角度不同, 所给出的最优粒径存在差异。
Adesida (2011) 与 Chen

 

et
 

al. (2015) 基于 N2 吸

附法提出 20 目以下颗粒 ( < 850
 

μm) 会造成总孔

体积增大, 为了保存页岩原始结构, 推荐使用 20 目

(850
 

μm) 及其以上粒径; 而 Han
 

et
 

al. (2016) 从

测试结果稳定性角度出发, 认为 130 目 ( 113
 

μm)
及其以下粒径的页岩颗粒样更适用于 N2 和 CO2 吸

附实验。 可见, 不同孔隙结构测试方法所需的最

优颗粒样粒径可能不同, 需要同时考虑颗粒样粒

径对不同方法测试结果匹配性的影响。
由于注入类测试效果本身就受颗粒样粒径大

小影响, 加之页岩样品自身也会存在差异, 探索

粉碎和筛选对页岩孔隙结构所造成的影响应同时

借助非注入类测试技术开展机理研究。 以 CT 成

像、 三维 X 射线显微成像为代表的射线辐射三维

图像分析技术可以直观获取包括闭孔在内的多尺

度孔隙结构特征, 有利于从根本上认识颗粒制样

过程对页岩孔隙结构的影响。

5　 结论

流体注入测试系列是目前页岩储层表征研究

中应用最为广泛的测试方法。 气体吸附法和压汞

法联用能够提供覆盖全孔径范围的孔隙结构定量

信息, 通过提高不同测试方法的数据匹配性、 采

用其他物性参数等进行辅助验证有助于完善现有

的全孔径孔隙结构表征方法。 其中, 保证压汞数

据质量是页岩全孔径孔隙结构表征的关键。 采用

页岩颗粒样开展流体注入测试是一种有效的方

法, 是未来页岩孔隙结构定量表征测试方法研究

的趋势, 其中颗粒粒径的选择以及配套数据处理

方法的建立是目前发展该项技术亟待解决的关键

问题。
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