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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。

本文件由中关村绿色矿山产业联盟提出并归口。

本文件起草单位：东北大学、中国石油大学(华东)、广州海洋地质调查局、崂山国家实验室、中国

科学院地质与地球物理研究所、山东科技大学

本文件主要起草人：张玉、李建威、孙宝江、刘造保、李彦龙、李守定、崔光磊、李昊、陶子卓、

聂正、李大勇、余路、边航、张召彬、赫建明、綦民辉、陆红锋、许辰璐、赵曰茂
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含可燃冰沉积物室内合成及分解试验规范

1 范围

本文件规定了可燃冰沉积物室内合成及分解试验的技术要求方法原理、仪器设备和材料、试验步骤、

数据处理、安全事项和试验记录。

本文件适用于可燃冰沉积物室内合成及分解试验。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；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。

T/CAOE 51 含可燃冰沉积物渗透率测定方法

GB/T 11651 个体防护装备选用规范

GB/T 34525 气瓶搬运、装卸、储存和使用安全规定

GB/T 29304 爆炸危险场所防爆安全导则

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

可燃冰饱和度 gas hydrate saturation
在一定的水浴温度和甲烷气压条件下，可燃冰体积与沉积物孔隙体积之比。

可燃冰沉积物 flammable ice sediment
在特定的温度和压力条件下，由水和甲烷气体形成的固态可燃冰矿物。

分解程度 decomposition degree

可燃冰分解一定程度后饱和度变化情况。

4 方法原理

基于可燃冰沉积物粒度成分和矿物成分配制黏质粉砂，并与一定量的去离子水混合后，通过过量气

法实现可燃冰沉积物试样制备。可燃冰沉积物合成及分解试验方法采用恒体积法，可燃冰生成及分解前

后气水两相总体积保持不变。利用体积守恒方法计算可燃冰合成后的饱和度，根据可燃冰分解产生甲烷

气体量计算残余可燃冰饱和度，得到可燃冰分解程度。

5 仪器设备和材料

仪器设备构成

可燃冰沉积物室内合成及分解仪器设备应由高压三轴压力室、围压加载装置、轴压加载装置、气体

注入系统、温度控制系统、质量流量计、背压调节系统、高精度柱塞泵（ISCO）泵、压力传感器、压

差传感器、温度传感器、数据采集系统等组成，见图1。
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图 1 可燃冰沉积物室内合成及分解仪器仪器设备示意图

主要技术参数应符合下列规定：

a) 可燃冰沉积物试样宜为圆柱形，试样高应为 100mm，直径应为 50mm，高度、直径偏差不应

低于±0.3mm。

b) 甲烷气体、氮气气体施加宜为 0~15MPa，精度不应低于±0.01MPa，高纯甲烷气体、高纯氮气

纯度不应低于 99.99%。甲烷气体检测仪精度应为±3%，响应时间不应大于 20s。
c) 去离子水电阻率宜为 10×106Ω·cm~16× 106Ω·cm。

d) 围压传感器量程不宜于低于 20MPa，精度不应低于±0.1MPa；压差传感器量程应为 0～500kPa，
精度不应低于±0.5kPa。

e) 热缩胶套材料拉伸强度不宜小于 10.4MPa，轴向变化率宜为-5%~+5%，耐温不宜低于 158℃。

高压三轴压力室

a) 高压三轴压力室围压应为 0~60MPa，围压泵稳压波动应符合 T/CAOE 51的规定。

b) 热缩胶套表面宜光滑。

c) 试样上下端应均匀分布直径 1mm 的圆孔垫片。

d) 上压头和下压头应分别设置与圆孔垫片连接的通孔，上压头应用于向试样内部注入气体和液

体，下压头应用于可燃冰分解后甲烷气体和去离子水的排出。

甲烷气体注入系统

a) 甲烷气瓶与高压三轴压力室中间宜设置气体质量流量计，气体质量流量计量程宜为

0~100ml/min，在甲烷气体通入过程中流量累积误差应小于 3%。

b) 甲烷气体监测仪应设置两级报警，一级报警指标应为 0.5%VOL，二级报警指标应为 1.25%VOL，
精度不应低于±3%，响应时间≤20s。

温度控制系统

a) 温度控制系统宜采用水浴，温度控制宜为-20℃~30℃，精度不应低于±0.1℃。

b) 低温水浴箱内液体应采用防冻液，冷浴循环罩应将高压三轴压力室紧密包裹。

6 试验步骤

原位生成法（以围压 8.5MPa，气压 7MPa为例）应按下列步骤执行：

a) 使用高压氮气瓶并配合质量流量计以 10ml/min恒定体积流量向反应器中通入高纯氮气，持续

10min，应与压力传感器传出示数一致，干燥管路应避免系统内水汽残留。
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b) 将氮气压力设置为 10MPa，待系统压力稳定后，关闭进出气口，保持此状态 2h后观察体系气

压不应下降。

c) 基于可燃冰沉积物粒度成分和矿物成分配制黏质粉砂并与一定量的去离子水混合后，使用

0.5kg击实锤，落距为 30cm，每层击实 15次分 5层将试验材料击实，通过取土器将试样取出

置于高压三轴压力室内。

d) 将试样放置于高压三轴压力室后，采用过量气法制备可燃冰沉积物试样。打开甲烷气瓶阀门

并设置甲烷气体气压为 1MPa，向试验系统中持续输出甲烷气，此状态保持 6h，并使甲烷溶于

孔隙水中。

e) 通过高精度伺服泵将围压提升至 8.5MPa，甲烷气压提升至 7MPa，关闭进出口阀门，记录此

时反应器温度和孔隙压力。利用低温水浴设备将围压室温度降低至 1℃，此时试样所处环境满

足可燃冰赋存条件，可燃冰开始生成，待孔压数值维持稳定状态，认为此时试样处于气饱和

状态下甲烷与孔隙水充分反应，可燃冰生成完毕并记录此时反应器温度和孔隙压力。

混合制样法应按下列步骤执行：

a) 混合制样法全程在低温冷库中进行。

b) 将去离子水置于可燃冰生成圆柱形反应器内部并密封，然后置于高压三轴压力室内。

c) 基于可燃冰赋存条件，以 10ml/min 流速通入甲烷气体，待反应器内压力达到预设值并稳定

30min 后关闭进出气口阀门，记录此时反 应器内温度和压力。

d) 利用温度控制系统将高压三轴压力室温度降至 1℃，随可燃冰的生成反应器内压力逐渐降低，

待压力稳定后认为纯可燃冰生成完成，记录可燃冰生成后反应器内温度和压力，对纯可燃冰

称重并碾碎成粉末。

e) 根据可燃冰沉积物粒度成分和矿物成分，制备相同的土并与可燃冰粉末均匀混合置于制样模

具中，分 5次将试验材料击实，随后通过取土器将试样取出并用热缩胶套包裹后置于高压三

轴压力室内。
注：为后续开展实验室内岩心试验研究，样品制备完毕后应置于低温高压条件下进行储存。

可燃冰沉积物室内分解试验应按下列步骤执行：

a) 升温分解。将可燃冰沉积物试样置于高压三轴压力室后通过温度控制系统将高压三轴压力室

温度由 1℃缓慢升高至 20℃，可燃冰逐渐分解。待可燃冰分解至目标饱和度后，将注水泵压

力调整为比此时容器压力高 10kPa，向反应器加注去离子水，流速为 2ml /min。在注水过程中，

分解体被注入水置换到 ISCO泵中并采集此时 ISCO泵中温度、压力等参数。

b) 降压分解。将可燃冰沉积物试样置于高压三轴压力室后保持围压和温度恒定，以可燃冰生成

后出口段孔隙压力作为降压初始压力，调整背压阀压力至预设值，可燃冰开始逐渐分解，待

可燃冰分解一定程度后，将注水泵压力调整为比此时容器压力高 10kpa，向反应器加注去离子

水，流速为 2ml /min。在注水过程中，解离气体被注入水置换到 ISCO泵中并采集此时 ISCO
泵中温度、压力等参数。

7 数据处理

可燃冰合成后饱和度应采用恒体积法，按下列公式计算：

a) 反应器空腔体积应按下式计算：

w g h s rV V V V V    (1)

式中： wV —可燃冰生成后残余水的体积，单位（cm3）；

注：原位生成法和混合制样法均无残余水，即 wV =0。

gV —可燃冰生成后残余气体体积，单位（cm3）；

注：混合制样法无残余气体，即 gV =0。

hV—可燃冰体积，单位（cm3）；

sV—沉积物体积，单位（cm3）；
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rV—反应器空腔体积，单位（cm3）；

b) 各相体积应由气体状态方程，按下列公式计算：

0 0
0

0 0

g
g

P V
n

Z R T



 

(2)

1 1
1

1 1

g
g

P V
n

Z R T



 

(3)

式中：
0g

n 、
1g
n —可燃冰生成前后甲烷气体物质的量，单位（mol）；

0P、 1P—可燃冰生成前、后反应器压力，单位（MPa）；

0gV —甲烷气体注入体积，单位（cm3）；

1gV —可燃冰生成后残余甲烷气体体积，单位（cm3）；

0T 、 1T—可燃冰生成前、后反应器温度，单位（℃）；

0Z、 1Z—对应 0T 、 1T温度下的甲烷气体压缩系数；

c) 可燃冰生成量应根据甲烷气体消耗量，按下列公式计算：

0 1
16 108( ) ( ) 16
16g g

h
h

n n
V




  

 (4)

s
s

s

mV


 (5)

结合式(2)—(4)得：

0 1
1 1 1

1

16 108( ) ( ) 16
16g g

g s
r

h s

n nn Z R T m V
P  


    

   (6)

si r sV V V  (7)

式中： siV —含可燃冰沉积物孔隙体积，单位（cm3）。

d) 可燃冰饱和度应按下式计算：

h
h

si

VS
V

 (8)

式中： hS 可燃冰饱和度，单位（%）；

可燃冰分解后饱和度应采用恒体积法，按下列公式计算：

a) 分解后残余可燃冰体积应按下列公式计算：

16 108( ) 16
16g

h
h

n
V



  
  (9)
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h h hV V V   (10)

式中： hV—分解后残余可燃冰体积，单位（cm3）；

hV —可燃冰的分解体积，单位（cm3）；

b) 可燃冰分解产生的甲烷气体物质量应按下式计算：

g
g

P V
n

Z R T

  
  

(11)

式中： gn —可燃冰分解产生的甲烷气体物质量，单位（mol）；

c) P、T、 gV分解产生的甲烷气体在 ISCO 泵中的压力、温度、体积应按下列公式计算：

w g h s rV V V V V        (12)

g
g

n Z R T
V

P

    


(13)

式中： wV  —可燃冰分解后产生水的体积，单位（cm3）；

gV—可燃冰分解后产生气体体积，单位（cm3）；

注：ISCO泵中收集的甲烷气体换算成此时压力室甲烷气体体积，对应的温度、压力为此时压力室的温度、压力，且

物质量不变。

hV—分解后剩余可燃冰体积，单位（cm3）；

sV= sV —沉积物体积且一直不变，单位（cm3）；

rV= rV —分解后高压三轴压力室反应器空腔体积，单位（cm3）；

d) 可燃冰分解后可燃冰沉积物孔隙体积应按下式计算：

si r sV V V    (14)

e) 分解后剩余可燃冰饱和度应按下式计算：

h
h

si

VS
V


 


(15)

8 安全事项

试验应在低温高压下进行，实验室安全应符合下列规定：

a) 实验室操作人员个体防护装备应符合 GB/T 11651的规定；

b) 试验人员应熟练掌握试验步骤，试验仪器使用应按厂家规定的安全操作步骤进行；

c) 实验室内气瓶的搬运、装卸、储存和使用安全应符合 GB/T 34525的规定，并记录每次使用气

体前后压力值，气瓶应放置于阴凉处的气瓶储存区域中并牢固固定；

d) 甲烷等易燃易爆气体安全应符合 GB/T 29304的规定。

9 试验记录

可燃冰沉积物室内合成及分解试验记录，见附录A。
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A
A

附 录 A

（资料性）

可燃冰沉积物室内合成及分解试验记录

A.1 可燃冰沉积物室内合成及分解试验条件可按表A.1记录。

表 A.1 可燃冰沉积物室内合成及分解试验条件记录表

项目 参数 项目 参数 项目 参数

试样编号 试样高度（mm） 沉积物土粒径范围（μm）

试验日期 试样体积（mm3） 去离子水量(cm3)
试验操作者 反应器空腔体积(cm3) 可燃冰合成时间(h)
数据处理者 沉积物土颗粒质量(g) 试验日期

A.2 可燃冰沉积物室内合成前后试验条件可按表A.2记录。

表 A.2 可燃冰沉积物室内合成前后试验条件记录表

气体注入体积

0gV （L）

合成前反应器

压力 0P（MPa）

合成前反应器

温度 0T （℃）

压缩系数 0Z

残余气体体积

1gV （L）
合成后反应器

压力 1P（MPa）

合成后反应器

温度 1T （℃）

压缩系数 1Z 可燃冰饱和度 hS （%）

A.3 可燃冰沉积物室内分解试验条件可按表A.3记录。

表 A.3 可燃冰沉积物室内分解试验条件记录表

分解产生气体体积

gV （L）

分解后 ISCO 泵中压

力P（MPa）

分解后 ISCO 泵中

温度T（℃）

压缩系数 Z  可燃冰残余饱和度

hS  (%)
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