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水合物沉积物试验岩样制备及力学性质研究
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(1中国石油大学石油工程学院，山东青岛266580；2天津中油渤星工程科技有限公司，天津300451)

摘要：水合物沉积物现场取心及原位力学试验技术难度大、成本高，室内制备岩样是目前对其力学性质研究的主要

手段。采用三轴压力室内直接合成和混合制样两种方法，分别以覆膜砂和膨润土为基质试验制备水合物沉积物岩

样，并进行三轴压缩力学试验。结果表明：尽管沉积物中水合物对基质骨架颗粒存在一定胶结作用，但水合物沉积

物的力学性质仍主要由基质的性质决定．覆膜砂基质水合物沉积物的力学性质明显好于膨润土沉积物：水合物沉积

物的强度及弹性模量随着围压的增加而增加，但泊松比与围压无明显相关性。
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Experimental sample preparation and mechanical properties study

of hydrate bearing sediments
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Abstract：As the original coting and in—sitn mechanical experiment are difficult and expensive，the experimental preparation

of hydrate bearing sediments is the main approach to studying its mechanical properties Using the direct synthesis in triaxial

cell and compound method respectively，the preeoated sand and bentonite base hydrate bearing rock samples were prepared，

and the triaxial tests were carried out．The results show that although the hydrate in sediments has certain cementation to rock

skeleton particles，the mechanical properties of hydrate bearing sediments mainly depend on the base material And the pre—

coated—sand hydrate deposits Rre significantly better than the bentonite sediments．The strength and elastic modulus of hydrate

bearing deposits increase with the confining pressure increasing，but the Poisson’s ratio has no obvious correlation with eoofi—

ning pressure

Key words：hydrate；hydrate bearing sediments；rock sample preparation；triaxial test；mechanical properties

水合物作为一种清清、高效和储量丰富的新型

潜在能源，已被许多国家给予高度关注并进行重点

研究。水合物沉积物是指蕴含水合物的黏土、砂以

及混合土等土质的沉积物质．其力学性质是水合物

地层稳定性分析及水合物开发评价、资源评估的重

要基础参数”。J。采用现有技术进行水合物沉积物

现场取心尚不够成熟．各国学者对其力学性质的研

究主要通过室内试验制备模拟岩样来实现_4“。

Winlers[6i、Masui一]、Hyodo和C1ayton旧。10等合成了

甲烷水合物沉积物样品并进行了力学试验；李洋辉

等”J、张旭辉等”23也进行了一定的研究。从目前

水合物沉积物力学性质研究来看．室内合成水合物

沉积物岩样的基质均为单一的砂质或土质．而未见

不同岩样基质以及不同制备方式合成水合物沉积物

岩样的力学性质研究。基于此+笔者分别通过烧结

覆膜砂样于三轴压力室内直接合成水合物沉积物岩
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样和将合成的水合物与膨润土混合制成沉积物岩样

两种方式，制备覆膜砂和膨润土为基质的水合物沉

积物岩样，并进行·i轴压缩试验，对比分析基质性质

及围压对沉积物岩样力学性质的影响．以期为不同

基质类型的水合物沉积物研究提供参考。

l水合物沉积物岩样制备

1．1 覆膜砂水合物沉积物岩样制备

水合物只有在低温高压的环境下才能稳定存

在，其室内合成必须满足水合物相平衡的稳定条件。

根据Makogon。。”。对水合物相平衡的研究+当环境

温度为2℃时，水合物相平衡压力约为3．5 MPa。即

只要保持压力高于3 5 MPa便可生成水合物，该条

件在本试验中能够实现。

试验材料以及所需设备和仪器见表1。覆膜砂

水合物沉积物岩样采用i轴压力室内直接合成的方

法，即沉积物合成系统与j轴力学试验系统嵌套在

一起，能够更加有效地避免试验过程中水合物分解。

水合物沉积物合成系统示意图如图l所示。试验系

统整体置于环境恒温的低温冷库中．该冷库由沈阳‘

秋斌制冷设备有限公司制造，其空间大．M190C制

冷控制器精度高、控温范同宽，能够满足试验要求。

表1水合物沉积物岩样制备试验材料及仪器

Table 1 Experimental materials and apparatus

for preparation of hydrate bearing sediments

试验材料及主要设备 主要参数说明

攫膜砂 粒径250～420 IJ,m
甲烷气 纯度99 9％(青岛天源气体制造有限公司生产)

制样模具 直径25 mill，高度50±1 mIll(自制)

Sanofius电子天平 型号BS2202S，量程2200 g．精度0 01 g

高温烤箱 加热功率3 kW，1：作温度：室温一400℃

岩样扎隙度测定仪 型号Qn．I，测量误差：o 5％一l o％

低温冷库 M190C冷冻冷藏微电脑控制．控温一25℃～室温

；；芸鎏翼鏊 中国石油大学(华东)岩石力学实验室研制

低温三轴试验系统 中国石油大学(华东)岩石力学实验室研制

覆膜砂水合物沉积物试验岩样制备过程中，为

使其能接近海底沉积砂样性质，保证其具有一定强

度和孔隙度，选取覆膜砂(砂粒表面在造型前即覆

有一层树脂膜的型砂或芯砂)经过高温烧结形成基

样，进一步在沉积物合成系统的三轴压力室内形成

水合物沉积物岩样。

甲烷与水生成水合物的反应式为

CH4+ⅣhH20+斗CH4·ⅣhH20

式中^．为甲烷水合物系数，本试验取值为5 75。
试验时保持沉积物合成系统三轴压力室内的压

力和温度在水合物相平衡稳定区域，保证所有注入

的水完全参加反应，甲烷过量。根据物质守恒原理，

由参加反应的水的质量可以获得生成水合物的质

虽，进而根据水合物密度得到其体积。再由已测得

的覆膜砂烧结形成岩样的孔隙度可以得到沉积物岩

样的水合物饱和度。

图1水合物沉积物合成系统

Fig．1 In-situ synthesized apparatus

for hydrates sediment

覆膜砂水合物沉积物试验岩样制备的具体流程

如下：

(1)先用电子天平称量41 g覆膜砂．将覆膜砂

均匀倒入制样模具中，然后采用低温i轴试验机的

轴压系统对制样模具活塞进行加压，持续时间为5

rain。

(2)将压实的基样及模具放入高温烤箱中加

热，加热温度设定为300 cc，15 rain后取出模具。

(3)模具冷却后将模具打开，取出烧结好的原

状基样，并进行孔隙度测试。

(4)根据需要的水合物饱和度将烧结的基样加

入预定质量的水，然后把一定含水量的基质岩样放

人冰箱冷冻24 h，冰箱温度设定为一5℃。

(5)将冷冻好的基样用橡胶管密封后放到水合

物沉积物合成系统(图1)的三轴压力室中．然后通

过进气管路通入压力为l MPa或者0．5 MPa的甲烷

排掉基样7L隙内的空气(设置冷库温度为一5屯)，

此时截止阀是关闭的+排完气后将其打开．并通过围

压加载系统采用0．5 MPa／min的加载速率同步升高

围压到4．5 MPa、,同时将孔隙气压升到4 MPa．调节

冷库温度升至2℃以消除结冰对水合物生成的影

响，保持24 h。本试验采用两端供气的方式通入甲

烷气体．能有效避免7L隙内水的排出，在岩样骨架孔

隙内较均匀地生成水合物。

(6)当气体流量计累积读数不再发生变化时，
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继续维持24 h．可认为水合物完全生成。

(7)打开放空管线排出管线中多余的气体，覆

膜砂水合物沉积物岩样制备完毕，待进行后续力学

性质试验。

1．2膨润土水合物沉积物岩样制备

采用混合制样方法试验制备膨润土水合物沉积

物岩样，将预先合成的水合物粉末与特定规格的膨

润土在一定温度压力条件下混合压缩固结成岩样。

试验材料见表1，其中覆膜砂换为膨润土。具体的

试验方法及流程为：

(1)首先利用水合物合成系统在一定温度和压

力下生成纯水合物。并将水合物碾碎成粉末。

(2)为与覆膜砂水合物岩样中水合物含量一

致，根据计算将蒸馏水、水合物和膨润土按一定质量

比例的配方在低温冷库内将其混合均匀。

(3)将水合物和膨润土混合物加人制样模具

内．在低温三轴试验机的轴压系统内进行加压。

(4)将压实的岩样连同模具整体放人冰箱内，

设置温度一30 ac，冷冻24 h。

(5)取出模具并拆开，得到制备好的膨润土水‘

合物沉积物岩样。保存在低温冷库内，以备后续力学

试验。

根据以上流程的第二步中蒸馏水和水合物各自

的质量及密度，可以计算出各自的体积．在第三步制

样模具经过加压压实后，可认为沉积物岩样仅饱和

水和水合物，由其各自体积则可估算得到水合物的

饱和度。

2水合物沉积物力学试验

前述水合物沉积物收样制备好后，借助于水合

物沉积物低温三轴试验系统便可进行后续三轴力学

试验．整个力学试验过程均在冷库内低温环境中进

行，维持冷库恒温2℃。低温三轴试验系统实物如

图2所示．主要包括控制测量系统、轴压加载系统、

围压和孔压加载系统．同时还内嵌水合物沉积物合

成系统。轴压加载最大可施加轴向力100 kN，围压

和孔压加载最高可分别为50和30 MPa，轴向和径

向变形测量最大范围分别为5和3 mm，试样尺寸为

税5 ram×50 mm。试验采用液压油来施加围压，型
号为HS32．具有良好的低温性能、高压抗磨性能以

及热稳定性和防锈功能。

对于覆膜砂水合物沉积物岩样．其在三轴压力

室内直接合成水合物后．调节试验围压至预定值，之

后按一定速率进行轴向力加载，同时由控制软件记

录岩样的轴向和径向应变．并实时显示试验岩样的

应力应变曲线。对于膨润土水合物沉积物岩样，利

用混合制样法制备好后．将其密封在橡胶管内并置

于三轴试验机压力室中固定，之后密封锁紧压力室

并对其充人液压油。通过控制系统按一定速率施加

围压至预定值．再进行轴向力加载并同时记录岩样

应力应变曲线，直至试验结束，卸掉围压并取出岩

样。待进行下一轮次试验。本试验分别研究了围压

5、10和15 MPa条件下两种基质的水合物沉积物岩

样的力学性质。

固2低温三轴试验系统主体围

f电．2 Close-Ⅱp view of low temperature triaⅪial apparatus

3试验结果分析

本文中主要讨论不同基质水合物沉积物的力学

性质和围压对水合物沉积物力学性质的影响。

3．1岩样基质对水合物沉积物力学性质的影响

控制覆膜砂基质和膨润土基质水合物沉积物岩

样尺寸一致．均为咖25 minx50 mm。同时在前述水

合物沉积物岩样制备时根据需要的水合物饱和度调

整试验材料的配方。预先控制两种沉积物岩样的水

合物饱和度接近相同。本试验保持水合物饱和度均

约为60％。以便于进行对比研究。

试验结果见表2和图3、4。可以看出覆膜砂水

合物沉积物岩样的力学性质明显好于膨润土沉积物

岩样。对比两穗岩样的应力应变曲线(图3)，可见

膨润土沉积物岩样在不同围压下均呈现明显的塑

性。变形量随应力的增加而增大。根据膨润土岩样

的应力应变曲线形式，取轴向应变2％时的应力作

为岩样强度，选割线模量E，，作为岩样平均弹性模

量。对比表2的数据发现。覆膜砂岩样的弹性模量
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约为膨润土岩样的3．6～3 8倍，而前者的泊松比要

低于后者，说明膨润土沉积物岩样的可变形性更大，

即塑性更强。从试验后的岩样破坏形式来看，膨润

土沉积物岩样亦表现出塑性破坏。以围压15 MPa

为例．对比图3中两种岩样的偏应力强度最大值，覆

膜砂岩样约为32 MPa，而膨润土岩样为7 MPa．仅为

前者的22％。从图4两种岩样强度包络线来看，覆

膜砂沉积物岩样的包络线斜率更大．其对应的覆膜

砂岩样内聚力和内摩擦角更大．内摩擦角约为膨润

土岩样的3 3倍．这都表明覆膜砂岩样的强度明显
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高于膨润土岩样。

表2不同基质水合物沉积物岩样力学试验结果

Table 2 Experimental results of hydrate bearing

sediments witll different base materials

应变e／10。

(b)膨润土沉积物岩样

图3水台物沉积物岩样的应力应变曲线

Fig．3 Stress·strain carves of hydrate bearing rock samples
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(a)覆膜砂沉积物岩样 (b)膨润土沉积物岩样

图4水合物沉积物岩样的摩尔圆殛强度包络线

Fig．4 Mohr circles and strength envelopes of hydrate bearing rock samples

本试验膨润土岩样结果与张旭辉”21的研究结

果接近．他们通过细粉砂作为岩样基质研究了水合

物沉积物力学性质，得到内聚力和内摩擦角分别为

1 17 MPa和8 5。(水合物饱和度为30．7％，冰饱和

度为55．4％)，其内摩擦角比本研究略大，可能的原

因一是基质材料为细粉砂，二是沉积物岩样中含有

冰相，并且水合物和冰加一起的饱和度要高于本研

究的水合物饱和度。

尽管水合物沉积物中水合物对岩石骨架颗粒存

在一定的胶结作用．但沉积物的力学性质仍主要决

定于基质岩性、岩石颗粒大小等因素。在水合物地

层钻探过程中．预先通过充分地质调查以确定水合

物地层岩性相关资料，并结合室内水合物沉积物力

学试验，可以为井眼稳定性以及钻井平台桩基稳定

的评估提供依据，以期有效规避钻探风险并保证钻

探施工的顺利进行。

3．2围压对水台物沉积物力学性质的影响

从表2可以看出，随着围压的增加，覆膜砂基质

和膨润土基质岩样的强度和弹性模量均相应增加，

而泊松比却几乎不变。这些规律从两种岩样的应力

应变曲线(图3)同样可以看出。对于覆膜砂沉积物

岩样．在围压5 MPa时岩样基质颗粒压实程度低，所

了，缝二一彰
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以在应力加载的初始阶段呈现出一定塑性。水合物

沉积物的强度主要由水合物强度、岩石颗粒问摩擦

力和基质颗粒间的相互作用共同决定．而嗣压的增

加抑制了压实过程中的裂隙发育，使其颗粒间的摩

擦力及咬合力增加，并导致其致密程度更大．从而增

加了试验岩样的强度和弹性模量。低围压条件下，

岩样强度随围压增加而增大的规律与李洋辉等”“

的研究有一定的相似性，不过他们选择的基质材料

为高岭土，试验低围压的范围仅为5 MPa以下。

Masui等o“研究得到室内合成水合物Toyoura砂样

的泊松比约为0．2，与本研究的覆膜砂水合物沉积

物岩样接近，并且Masui研究发现水合物沉积物的

泊松比与水合物饱和度关系不大，本研究也证明泊

松比与围压没有明显相关趋势。

4结论

(1)尽管水合物沉积物中水合物对基质骨架颗

粒存在胶结作用．但沉积物的力学性质仍主要取决

于基质岩性、岩石颗粒大小等因素，覆膜砂基质水合

物沉积物岩样强度和弹性模量明显高于膨润土岩样

的，膨润土沉积物岩样表现为更明显的塑性。

(2)水合物沉积物的强度和弹性模量随着围压

的增加而增大，而泊松比与围压的关系不大。
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