
56 ВЕСТН. МОСК. УН-ТА. СЕР. 4. ГЕОЛОГИЯ. 2022. № 6

УДК 550.4.02

ЛАБОРАТОРНЫЕ МЕТОДЫ ОПРЕДЕЛЕНИЯ ВОДОСОДЕРЖАНИЯ 
НИЗКОПРОНИЦАЕМЫХ ПОРОД-КОЛЛЕКТОРОВ

Екатерина Сергеевна Казак1�, Ирина Алексеевна Родькина2, 

Яна Владиславовна Сорокоумова3

1 Московский государственный университет имени М.В.  Ломоносова, Москва, Россия; Kanigu@mail.ru
2 Московский государственный университет имени М.В. Ломоносова, Москва, Россия; Irina-Rodkina2007@yandex.ru
3 Московский государственный университет имени М.В. Ломоносова, Москва, Россия; Yana1992@gmail.com

Аннотация. Количественное содержание пластовой воды при разведке и разработке низкопроницаемых 
сланцевых коллекторов с трудноизвлекаемыми запасами углеводородов входит в число ключевых параме-
тров в этом процессе, его достоверное определение обеспечивает надежную оценку запасов углеводородов. 
Представлен обширный литературный обзор прямых и косвенных лабораторных методов для определения 
водонасыщенности нетрадиционных сланцевых коллекторов. Подробно описаны их суть, преимущества, 
недостатки и ограничения. Показано, что прямые лабораторные методы (методы реторты, Закса, Дина–Стар-
ка), разработанные изначально для традиционных пород-коллекторов, в случае использования для образцов 
нетрадиционных пород с трудноизвлекаемыми запасами дают результат с ошибкой до 50%. Альтернативой 
может служить метод испарения, разработанный специально для слабопроницаемых пород. Метод испа-
рения позволяет быстрее, точнее (ошибка до 6,8%) и эффективнее альтернативных методов количественно 
оценить содержание свободной и связанной воды, более того, требует в 5 раз меньше кернового материала 
на определение.
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Abstract. The reservoir water content is one of the key parameters to following reliable hydrocarbon reserves 
estimation of low-permeable shale reservoirs with unconventional hydrocarbon reserves. The extensive review of 
applied direct and indirect laboratory methods for determining the water saturation in unconventional shale reser-
voirs is presented in this article. The essence, advantages, disadvantages and limitations of methods are described in 
detail. It was demonstrated that direct laboratory methods (retort method, Zaks, Dean–Stark) which were originally 
developed for traditional reservoir rocks, give results with an error of up to 50% for rocks samples of unconventional 
reservoirs. On the other hand the Evaporation Method specifically developed for low-permeable rocks takes less time 
and provides more accurate (error up to 6.8%) gravitational and bonded water determination moreover, it requires 
up to 5 times less rock material for analysis.
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Введение. В ходе образования залежи углево-
доровдов поровая (пластовая) вода полностью не 
может быть вытеснена из горной породы, часть воды 
все равно останется в порах вследствие действия 
поверхносто-молекулярных и капиллярных сил в 
виде  пленок на стенках поровых каналов, каверн 
и трещин. Воду, оставшуюся в углеводородной за-
лежи после ее формирования, принято называть 
остаточной водой [Зубков, 2015]. Содержание оста-
точной воды характеризуют величиной остаточной 
водонасыщенности (об.%) или остаточного водосо-
держания (масс.%). Остаточная вода определяется 

в любых породах с различными фильтрационными 
свойствами, даже в пластах, в которых никогда не 
происходил процесс поровой фильтрации в соб-
ственном смысле этого слова.

Впервые работы, отмечающие существование 
остаточной воды в коллекторах нефти и газа, по-
явились в начале XIX в. Первое упоминание о сосу-
ществовании воды с нефтью отмечено для нефтяных 
песков в Баку в 1909 г., но результаты этих работ не 
были опубликованы [Закс, 1947]. В  1927  г. геолог 
К. Феттке [1927] установил наличие остаточной воды 
в образцах нефтяного песка в районе Ойл-Сити, 
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Пенсильвания (водонасыщенность от 35 до 69%) и 
объяснил ее наличие существованием мелких суб-
капиллярных пор. В Советском Союзе присутствие 
оставшейся («первоначальной») воды наряду с неф-
тью впервые было подтверждено экспериментально 
в 1929 г. грозненскими геологами Н.Т. Линдропом 
и В.М.  Николаевым на образцах нефтяного песка 
из Шубанинской штольни в Бакинском районе (со-
держание воды 10,6–13,8 об.% или 5–7% от объема 
пласта), тогда же был поставлен вопрос о необходи-
мости учитывать количество погребенной воды при 
оценке запасов углеводородов.

Разработкой же методов определения содержа-
ния остаточной воды на образцах керна нефтега-
зовых месторождений начали заниматься с 1930 г. 
американские ученые О.  Торнтон и Д.  Макшелл 
[1947]. Практически одновременно эти задачи стали 
решать советские геологи [Закс, 1947; Котяхов, 1976; 
Рубинштейн, 1950; Ханин, Корчагин, 1962] и др. В на-
стоящее время исследование количества и состава 
остаточных поровых вод не потеряло актуальность.

Содержание остаточной воды и ее распределе-
ние в пустотном пространстве пласта-коллектора 
зависит от многих факторов: состава, гидрофильно-
сти и геометрической формы минерального скелета, 
состава обменных катионов и емкости катионного 
обмена, структуры пустотного пространства по-
роды, состава и свойств флюидов, заполняющих 
поры, и др.

Формы нахождения, виды и проблемы поведе-
ния поровых вод в осадочной оболочке Земли из-
учали многие отечественные и зарубежные ученые 
(работы Э. Зюсса, А.Ф. Лебедева, А.В. Думанского, 
С.  Маттсона, В.И.  Вернадского, Ф.П.  Саваренско-
го, Г.Н.  Каменского, О.К.  Ланге, Н.Ф.  Погребнова, 
А.А. Роде, Р. Мартина, А.Н. Семихатова, Н.Н. Славя-
нова, Н.И. Толстихина, А.М. Овчинникова, В.А. Су-
лина, Р.И.  Злочевской, А.Д.  Воронина, А.В.  Щер-
бакова, А.А. Карцева, Е.А. Баскова, П.А. Крюкова, 
С.Л.  Шварцева и многих других). Несмотря на то 
что существуют различные мнения о видах воды 
в горных породах [Гудок и др., 2007; Злочевская, 
Королев, 1988; Зубков, 2015; Котяхов, 1976; Лебедев, 
1936; Сергеев, 1959; Ханин, 1969], все они сводятся 
к тому, что по природе и условиям образования 
выделяются три вида воды: свободная, физически 
связанная и химически связанная. Учитывая, что 
сланцевые породы характеризуются низким водо-
содержанием (<5 масс.%) [Handwerger et al., 2011], 
природа сохранения остаточной воды в нетрадици-
онных пластах указывает на то, что это часть воды, 
которая не могла быть вытеснена в процессе фильт-
рации вновь пришедшими флюидами, поскольку 
находилась в иммобилизационном или связанном 
состоянии. Поэтому мы считаем, что в сланцевых 
отложениях с трудноизвлекаемыми запасами (ТРИЗ) 
углеводородов можно выделить свободную (иммо-
билизационную, капиллярную), физически связан-
ную и химически связанную воду (рис. 1).

Лабораторные методы определения остаточного 
водосодержания слабопроницаемых сланцевых по-
род должны обеспечить получение исходных данных 
для дальнейшего подсчета запасов и проектирова-
ния разработки месторождений углеводородов.

Большинство методов определения содержания 
остаточной поровой воды было разработано для 
традиционных пород коллекторов, однако благодаря 
модификации эти методы могут быть использованы 
и для нетрадиционных (сланцевых) отложений. 
В целом выделяются прямые и косвенные методы 
оценки остаточного водосодержания.

Прямые методы определения водосодержа-
ния. Среди прямых методов определения содержа-
ния остаточной поровой воды в лабораториях на 
сегодняшний день активно используются три мето-
да: метод Дина–Старка (ДС, метод Закса), метод ре-
торты [API, 199 8; Handwerger et al., 2011; Handwerger 
et al., 2012; Закс, 1947] и метод испарения [Kazak, 
Kazak, 2019; Казак и др., 2019]. В целом все прямые 
методы основаны на непосредственном измерении 
количества извлеченной поровой воды из образцов 
керна путем только теплового воздействия (метод 
реторты, метод испарения), а также путем теп лового 
воздействия, выщелачивания органическим раство-
рителем, например, толуолом, метанолом, тетраги-
дрофураном и др. (метод Дина–Старка (Закса)).

Отметим, что определение остаточного водосо-
держания прямыми методами необходимо прово-
дить на своевременно и хорошо герметизированном 
керне, оптимально на керне, отобранном из необвод-
ненного продуктивного интервала с использованием 
в качестве промывочных жидкостей растворов на 
нефтяной основе (РНО) или нефильтрующихся в 
пористую среду систем.

Метод реторты. Определение водонасыщен-
ности образца керна с использованием классиче-
ского метода реторты основано на нагреве образца 
породы при атмосферном давлении без раство-
рителя и измерении объемов извлеченной воды и 
нефти [API, 1998]. Метод реторты после небольшой 
модификации (дробление и взвешивание образцов 
перед загрузкой в ретортную печь) широко исполь-
зуется для образцов сланцевых пород [Handwerger 
et al., 2012]. Процедура определения состоит из 
подготовки образца (дробления и взвешивания), 
загрузки его в реторту и нагревания (ступенчато 
или сразу до 700 °С). Во время нагрева испаривши-
еся жидкости поступают в приемную пробирку, где 
конденсируются, разделяются по плотности (рис. 2). 
Затем измеряется объем выделившихся жидкостей 
и интерпретируются результаты в зависимости от 
температуры. Общая продолжительность определе-
ния водосодержания не превышает 10 ч. В табл. 1 от-
ражены основные достоинства и недостатки метода.

В методе реторты применяются разные тем-
пературные ступени и диапазоны нагрева. В неко-
торых работах считается [API, 1998; Hensel, 1982], 
что достаточно нагреть образец до температуры 
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Рис. 1. Виды воды в слабопроницаемых сланцевых породах с трудноизвлекаемыми запасами углеводородов

177  °C, чтобы удалить свободную поровую воду, 
слабосвязанную воду глин (например, из смектита) 
и воду кристаллогидратов (например, из гипса), 
но при этом остается прочно связанная вода глин. 
Другие рекомендуют нагревать образцы породы в 
три этапа (рис. 3) [Dandekar, 2013; Handwerger et al., 
2011; Handwerger, Willberg et al., 2012; Mavor, 2009]:

– до 110–121 °С для извлечения свободной воды;

– до 315–350 °С для извлечения физически свя-
занной воды глин и кристаллогидратов;

– до 700  °С для извлечения прочносвязанной 
физической и химически связанной воды.

На практике для оценки остаточного водо-
содержания не требуется нагреть образец до 
температуры >350  °С, поскольку содержание 
прочносвязанной воды не используется при оцен-
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Та б л и ц а  1

Преимущества, ограничения, недостатки и точность прямых методов определения водосодержания сланцевых пород 

 
Модифицированный метод 

дистилляционной экстракции 
(метод Дина–Старка, Закса)

Модифицированный метод реторты Метод испарения

П
ре

им
ущ

ес
тв

а

Применим для образцов пород с высоким 
содержанием керогена

Напрямую измеряется объем выделившейся жидкости (воды, нефти и пр.) 
с учетом объема воды и общей потери веса образца

После определения водосодержания обра-
зец породы можно использовать в даль-
нейших лабораторных испытаниях

Напрямую можно получить содержание различных типов воды (свободной, 
физически и химически связанной)

Образцы горных пород подвергаются 
воздействию относительно низкой темпе-
ратуры (100–111 °C); выделяется незначи-
тельное количество физически связанной 
воды глин

Аналитический процесс относительно 
прост, среднее время анализа 5–10 ч
 
 

Аналитический процесс относи-
тельно прост, среднее время анализа 
3–5 ч

Относительно простая лабораторная про-
цедура, требующая незначительных уси-
лий и минимальной занятости лаборанта

Высокая точность (0,2–6,8 отн.%) и 
небольшая масса образца породы 
(20–60 г) для анализа

Мобильность и легкая транспор-
табельность установки позволяют 
проводить анализ как в стационар-
ной, так и в полевой лаборатории, 
оборудованной сушильным шкафом

О
гр

ан
ич

ен
ия

 и
 н

ед
ос

та
тк

и

Величина общего водосодержание будет завышена, если образцы породы содержат минералы группы смектита или гипса 
(более 5–10 масс.%)

Осторожное обращения с образцом породы при пробоподготовке для минимизации потерь воды (особенно в лаборатори-
ях с низкой влажностью)

Низкие точность и воспроизводимость 
результатов измерений при использовании 
образцов породы небольшой массы (<50 г) 
и/или с изначально низким нефте- и водо-
содержанием (менее 1 масс.%), и/или отно-
сительно высокой газонасыщенностью

Возможно образование водонефтяной 
эмульсии при нагревании выше 350 °C, 
что отражается на точности измерения 
связанной воды

 

Длительность определения (до 2–6 недель, 
но не менее 15 ч)

Низкие точность и воспроизводимость 
результатов измерений при исполь-
зовании образцов породы небольшой 
массы (<50 г) и/или с изначально низ-
ким водосодержанием (<1 масс.%)

 

Сложность прибора — наличие большого 
количества соединений и комплектующих, 
для обеспечения заявленной точности 
необходимо соблюдать чистоту стекла, 
герметичность соединений и пр.

Громоздкость (более 10 кг) и низкая 
мобильность оборудования с загрузкой 
большого количества образца породы 
(100–175 г)

 

Метод позволяет получить валовое содер-
жание остаточной воды без разделения на 
свободную и физически связанную воду

После полного цикла реторты образец 
породы нельзя использовать в дальней-
ших лабораторных испытаниях

 

Использование растворителей (толуол, 
метанол, тетрагидрофуранол и др.)

   

Необходимо учитывать минерализацию поровой воды. В ходе определения водосодержания соли остаются в пустотном 
пространстве образца, что приводит к недооценке общего содержания воды, пористости и плотности

То
чн

ос
ть ±50% в случае образца небольшой массой 

(<50 г), и/или с изначально низким нефте- 
и водосодержанием (<1 масс.%), и/или от-
носительно высокой газонасыщенностью

±33 отн.% в случае небольшой массы 
образца (<50 г) и/или низкого водосо-
держания (<1 масс.%) ±0,2–6,8 отн.%

±2,5–5% в других случаях

Примечания. По данным [(MPMS), 2010; 1998; Dandekar, 2013; Emdahl, 1952; Konoshonkin и Parnachev, 2014; Гудок, Богданович, 
Мартынов, 2007; Закс, 1947; Котяхов, 1976].
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Рис. 2. Схема установки реторты для определения 
водосодержания в образцах сланцевых пород (до-

полнено из [API, 1998])

ке запасов углеводородов. Более того, нагревание 
образца до температуры >350 °С может привести 
к образованию водонефтяной эмульсии, которая 
не позволяет точно измерить количество связан-
ной воды [Dandekar, 2013]. Обычно коммерческие 
лаборатории, специализирующиеся на анализе 
сланцевого керна, используют свои запатентован-
ные температурные ступени для метода реторты и, 
как правило, не передают их конкретные значения 
в общее пользование, хотя предоставляют инфор-
мацию об экспериментальных параметрах своим 
клиентам по запросу.

Правильное применение метода реторты тре-
бует точного знания общего минерального состава 
образца, особенно сведений о содержании глини-
стых минералов и гипса. Причина этого требова-
ния заключается в том, что на стадии нагревания 
некоторые минералы, такие как гипс, смектит и 
монтмориллонит, активно дегидратируют уже при 
температуре >80 °С. Согласно экспериментальным 
данным [Handwerger et al., 2011], при температуре 
121 °С выделяется незначительное количество воды 
из иллита, хлорита, каолинита и монтморрилонита 
и значительное — из смектита. По данным [Che et 

al., 2011; Hensel, 1982], доля воды, которую теряет 
монтмориллонит в ходе нагрева до 121 °С, ничтожно 
мала по сравнению с потерей при 200 °С. Получается, 
что в сланцевых породах, содержащих гипс и/или 
смектит, метод реторты будет показывать завышен-
ное содержание свободной воды.

Типичная лабораторная установка реторты ста-
ционарная и громоздкая (рис. 4), она рассчитана в 
основном на загрузку образца массой 100–175 г [API, 
1998; Labus et al., 2015; McPhee et al., 2015], так как 
установлено, что в случае сланцевых пород больший 
образец обеспечивает более высокую точность. К со-
жалению, после ретортного испытания образцы по-
роды не пригодны для дальнейших экспериментов. 
В  то же время ретортная дистилляция позволяет 
обеспечить последовательное разделение всех фаз 
флюидов в породе с контролируемым повышением 
температуры [Labus et al., 2015].

Ошибка метода реторты для образцов тради-
ционных пород-коллекторов с водонасыщенностью 
10–40% составляет всего ±5% [API, 1998]. Для слан-
цевых пород с изначально низким водосодержанием 
(<1–1,5 см3 на 50 г образца породы) ошибка возрас-
тает до 33 отн.% [Dandekar, 2013; Emdahl, 1952].
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Рис. 3. Температурные диапазоны, 
которые используют для определения 
различных видов воды в компании 
Weatherford Laboratories, по [Mavor, 

2009]

Рис. 4. Фото некоторых промышленных установок реторты: а — ретортная печь VICI Technologies масса 50 кг, размер 104×88×32 см, 
нагрев до 650  °С (фото из https://www.vinci-technologies.com/products-explo.aspx?IDR=82292&idr2=82545&IDM=601152ж [Labus, 
Labus, Bujok, 2015]); б — ретортная установка Seba HOCS1, размер 142×71×33 см (фото из https://www.seba.co.uk/products/retort-

ovens/); в — ретортная установка по [McPhee, Reed, Zubizarreta, 2015]



62 ВЕСТН. МОСК. УН-ТА. СЕР. 4. ГЕОЛОГИЯ. 2022. № 6

Метод реторты широко используется в зару-
бежных петрофизических лабораториях для оценки 
водосодержания как традиционных, так и сланцевых 
пород, хотя некоторые исследователи [Handwerger et 
al., 2011; Handwerger et al., 2012; Sondergeld et al., 2010] 
экспериментально подтверждают его низкую эф-
фективность по сравнению с методом Дина–Старка. 
Возможно поэтому в отечественных лабораториях 
метод реторты применяется редко для характеристи-
ки остаточного водосодержания сланцевых пород.

Мето  д дистилляционной экстракции (метод 
Дина–Старка (Закса)). Метод был предложен в 
1920 г. американскими химиками Е. Дином и Д. Стар-
ком для определения содержания воды в нефти 
[Dean, Stark, 1920]. В отечественную практику рас-
сматриваемый метод введен С.Л. Заксом [Закс, 1947] 
и впоследствии получил его имя. В  последующем 
этот метод был немного модифицирован М.А. Гей-
маном, А.Д. Столяровым и Н.И. Васильевым. Метод 
Дина–Старка (Закса) заключается в следующем [API, 
1998; Закс, 1947; ОСТ, 1986]: образец взвешивают 
и помещают в специальный стеклянный прибор, 
состоящий из колбы, ловушки-приемника, холо-
дильника и стеклянного цилиндра (рис.  5). Затем 
происходит испарение водной фракции кипящим 
растворителем (часто толуолом или метанолом, 
тетрагидрофураном и др.), залитым в колбу при-
мерно на 2/3, в ходе нагревания до 111  °С (точка 
кипения толуола, по [Sondergeld et al., 2010]). Вода 
конденсируется и собирается в откалиброванной 
ловушке-приемнике. Конденсированный раство-
ритель рециркулирует в нагревательную колбу до 
тех пор, пока вся вода не будет извлечена. После 
прекращения прибавления воды в ловушке образец 
высушивают и взвешивают или помещают в аппарат 
Сокслета и экстрагируют от тяжелых углеводородов 
и органических остатков более сильными экстраген-
тами (спирто-бензольная смесь, четреххлористый 
углерод и др.).

В так называемом модифицированном методе 
Дина–Старка используется не цилиндрический об-
разец породы, а дробленый, при этом содержание 
неф тяной фракции измеряется, а не вычисляется, 
как в первоначальном методе [Handwerger et al., 
2012].

Метод Дина–Старка обладает некоторыми пре-
имуществами по сравнению с другими прямыми 
методами анализа водосодержания в сланцевых по-
родах, например, его можно применять для образцов 
с высоким содержанием дебитуминизированного 
ОВ, минимальная занятость человеческих ресурсов 
при дистилляции и др. (табл. 1). Однако основное 
преимущество заключается в возможности исполь-
зовать образец после определения водосодержания 
в последующих лабораторных испытаниях, таких 
как полная экстракция углеводородов, исследование 
фильтрационных параметров (пористость и пр.). 
На практике часто кернового сланцевого материала 
мало для проведения комплексных исследований, 

поэтому оптимизация его использования для даль-
нейших измерений важна и актуальна.

Так как этот метод имеет ряд существенных не-
достатков, необходимо рассмотреть корректность 
применения метода Дина–Старка для определения 
содержания остаточной воды в слабопроницаемых 
сланцевых породах (табл.  1). В  частности, метод 
имеет большую относительную погрешность при 
определении водосодержания в образцах пород из 
нетрадиционных коллекторов  — ±50  отн.%. По-
вторяемость метода Дина–Старка составляет 0,1 мл 
воды или 2% от среднего содержания воды при 
общем содержании воды 0–25 мл [MPMS, 2010]. Это 
относится к испытаниям, выполняемым одним и тем 
же лаборантом с использованием одного и того же 
оборудования. При этом ошибка измерения может 
составлять от 0,1 до 0,3 мл воды, что критично при 
низком содержании остаточной влаги (<1 мл) в об-
разце сланцевой породы, в том числе в породах БС. 

Другой слабый момент метода Дина–Старка — 
сложность прибора, а вернее, наличие большого 
количества соединений и комплектующих. В резуль-
тате эксперимента возможна конденсация атмосфер-
ной воды в конденсаторе при высокой влажности 
воздуха или капли могут собираться (прилипать) к 
недостаточно чистому стеклу конденсатора; более 
того, может быть потеря воды в местах соединения 
экстракционной колбы и пр., что отражается на точ-
ности измерения.

Помимо проблем с точностью результатов из-
мерения к существенным недостаткам или огра-
ничениям метода также относится невозможность 
разделить содержание свободной и физически 
связанной воды в образце, тогда как метод реторты 
позволяет это. Длительное время эксперимента, в 
некоторых случаях доходящее до 2-х недель, даже 
при минимальных затратах времени лаборантами во 
время опыта — еще один недостаток метода. Часто на 
практике применяется экспресс-метод Дина–Старка 
длительностью около суток, однако такое время экс-
перимента для получения достоверных результатов 
для слабопроницаемых сланцевых отложений угле-
водородов сомнительно.

Несмотря на недостатки и ограничения, в насто-
ящее время метод Дина–Старка является промыш-
ленным стандартом для определения флюидона-
сыщенности согласно рекомендациям Gas Research 
Institute (GRI method) [API, 1998; Handwerger et al., 
2012].

Метод испарения. М  етод испарения (ИМ) 
был специально разработан для слабопроницае-
мых сланцевых пород с изначально низким водо-
содержанием (<5  масс.%), он позволяет быстро и 
точно определять содержание как свободной, так 
и физически связанной воды, а также содержание 
остаточной поровой воды в небольшом образце по-
роды (25–70 г) [Kazak, Kazak, 2019; Казак и др., 2019]. 
ИМ предусматривает ступенчатый нагрев образца 
породы в закрытой кювете до высокой температуры 
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Рис. 5. Схема установки прибора Дина-Старка для 
дистилляционной экстракции воды (переработано 

из [API, 1998])

и создают дополнительное давление внутри кюветы, 
помогая тем самым выталкивать пары воды в про-
бирку-приемник. При содержании остаточной воды 
<1,5 мл в исследуемом образце относительная ошиб-
ка определения ее количества методом испарения 
в худшем случае составит 6,8 отн.% [Kazak, Kazak, 
2019; Казак и др., 2019].

Для точной оценки относительной ошибки 
определения остаточного водосодержания (δW) 
методом испарения может быть использована сле-
дующая формула [Kazak, Kazak, 2019; 2021]:

δW = exp(–0,22W)5,98.
Косвенные методы определения водосодер-

жания. К косвенным методам определения водосо-
держания сланцевых пород относится следующий 
набор методов: метод капиллярного вытеснения, 
метод центрифугирования, метод ЯМР, термограви-
метрический метод, гигрометрический метод, метод 
сушки с повышением температуры (метод Мессера), 
метод аспирационной термомассометрии, метод 
выпаривания, хлоридный метод, метод по данным 

(350 °С), испарение из образца воды, пары которой 
конденсируются и собираются в мерной пробирке 
(рис. 6), также определяется массовое водосодержа-
ние и/или общая водонасыщенность [Kazak, Kazak, 
2019; Казак и др., 2019].

Диапазон ошибок ИМ в зависимости от истин-
ного содержания воды сильно изменяется в случае 
использования пустых кювет, кювет, заполненных 
кварцевым песком, и кювет, заполненных пред-
варительно высушенными до постоянного веса ку-
сочками пород БС разного размера (от 0,5 до 3 см). 
На рис.  7 показано, что в случае использования 
пустых кювет относительная ошибка определения 
водосодержания изменяется от 1,4 до 31,6  отн.%; 
при использовании кювет, заполненных кварцевым 
песком, — от 0,8 до 22,7 отн.%, а для кювет с образ-
цами пород БС — от 0,2 до 6,8 отн.%. При этом во 
всех случаях чем ниже водосодержание, тем больше 
ошибка определения. Уменьшение ошибки в случае с 
использованием образцов пород БС может быть свя-
зано с содержанием в них органического вещества и 
углеводородов, которые при нагревании испаряются 
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Рис. 6. Принципиальная схема метода испарения [Kazak, Kazak, 
2019; Казак и др., 2019]

Рис. 7. Диапазон изменения погрешностей метода испарения в зависимости от водосодержания [Kazak, Kazak, 2019; Казак и др., 2019]

электопроводности, метод по количеству обменных 
катионов, по остаточной керосинонасыщенности и 
др. Их суть изложена во многих работах [Гудок и др., 
2007; Закс, 1947; Котяхов, 1976; Ханин, 1969], ниже 
кратко рассмотрим наиболее часто применяемые 
косвенные методы для сланцевых пород.

В табл. 2 обобщены основные достоинства и не-
достатки рассматриваемых косвенных методов опре-
деления водосодержания. Особенность косвенных 
методов заключается в связи между водосодержани-
ем пород и их физическими свойствами. Косвенные 
методы требуют верификации по прямым методам 
и несут еще большие погрешности при измерении 
остаточной водонасыщенности.

При определении остаточного водосодержания 
косвенными методами можно использовать образцы 

пород, отобранные на любой стадии разработки 
месторождения и при применении любых промы-
вочных растворов, обеспечивающих сохранение 
характеристики смачиваемости породы-коллектора. 
Перед исследованиями большинством косвенных 
методов образец породы, извлеченный из скважи-
ны, подвергается экстракции в аппарате Сокслета, 
для чего чаще всего используют спиртобензольную 
смесь, а также дополнительно другие органические 
растворители — хлороформ, толуол. Затем экстра-
гированный образец высушивают при постоянной 
температуре (обычно 105  °С) и насыщают водой 
(в зависимости от варианта косвенного метода на-
сыщают либо моделью пластовой воды, либо дис-
тиллированной водой). Затем удаляют воду из об-
разца, фиксируя в конце эксперимента содержание 
оставшейся воды в образце.

Метод капиллярного вытеснения (капилля-
риметрия) для определения содержания связанной 
воды керна используется с 1947 г. [Thornton, Marshall, 
1947]. Сегодня это один из наиболее распростра-
ненных и широко применяемых косвенных методов 
определения водонасыщенности [Гудок и др., 1986]. 
Для определения водосодержания изучаемый об-
разец, полностью насыщенный водой, помещают в 
специальную ячейку на полупроницаемую мембрану 
с порами определенного размера. Под действием 
перепада давления, не превышающего того, на 
который рассчитана мембрана, вытесняют воду 
либо воздухом, либо жидкостью. Вода, которая в 
итоге остается в образце, — остаточная [Михайлов, 
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Та б л и ц а  2

Основные преимущества и ограничения наиболее часто используемых косвенных методов определения 
водосодержания сланцевых пород

Капилля-
риметрия Центрифугирование ЯМР Термогравиметрический Гигрометрический

П
ре

им
ущ

ес
тв

а

Допускается использование образцов 
пород, отобранных из продуктивного 
интервала на любой стадии разработки ме-
сторождения и при использовании любых 
промывочных растворов, обеспечивающих 
сохранение характеристики смачиваемости 
породы-коллектора, или после проведения 
тщательной их экстракции, практически не 
изменяющей естественную характеристику 
смачиваемости, которая присуща породам 
конкретного литологического состава

Высокая точ-
ность, возмож-
ность опреде-
ления отдельно 
свободной и 
связанной воды

При исследованиях методом 
абсорбционного инфракрас-
ного (ИК) анализа высокое 
качество спектров поглоще-
ния позволяет установить 
содержание отдельных 
молекулярных групп в со-
ставе пробы по положению и 
интенсивности их аналитиче-
ской полосы в спектре, благо-
даря чему можно разделить 
воду на физически и химиче-
ски связанную

При строгом соблюде-
нии методики очень вы-
сокая точность экспе-
риментов; возможность 
получить водосодержа-
ние различных видов 
воды (моно-, поли- и 
вода капиллярной 
конденсации); по полу-
ченным данным можно 
рассчитать удельную 
поверхность образцов и 
содержание прочносвя-
занной нефти

Меньшая продолжительность 
эксперимента по сравнению 
с капилляриметрическим 
методом

О
гр

ан
и-

че
ни

я Завышение значений водосодержания. 
Сложность определения различных видов 
воды

Высокая стоимость оборудования.
Сложности в разделении различных типов воды. 
Отсутствие рабочей методики интерпретации 
полученных данных

Длительность экспери-
ментов

То
ч-

но
ст

ь

±2,5 отн.% ±6,5 отн.% ±0,2÷±7,0 отн.% (зависит от типа и марки обо-
рудования)

±0,4 абс.%

Примечания. По данным [Adams et al., 2012; Chenevert, 1970; Hammervold, Skjæveland, 1992; Konoshonkin, Parnachev, 2014; Odusina 
et al., 2011; Slobod, 1951; Sulucarnain et al., 2012; Аксельрод, 2000; Андреева, 2016; Борисенко и др., 2017; Зубков, 2015; Михайлов, 
Мавлет, 2018].

Мавлет, 2018; Ханин, 1969]. К основным недостаткам 
метода капиллярных давлений относится длитель-
ность опыта, которая составляет не менее 2–3 недель 
и более (табл. 2).

В методе центрифугирования полностью 
водонасыщенный образец, прошедший такую же 
подготовку, как и перед исследованием капилляри-
метрическим методом, помещают в ячейку ротора 
центрифуги и центрифугируют в течение некото-
рого времени с заданной частотой вращения. Под 
действием центробежной силы вода вытесняется 
из образца. Остается только вода, объем которой и 
определяет остаточное водосодержание [Андреева, 
2016; Adams et al., 2012; Slobod, 1951]. Для анализа 
нефтесодержащих пород метод используется с 1950 г.

Основное преимущество метода центрифу-
гирования по сравнению с капилляриметриче-
ским — значительно меньшая продолжительность 
эксперимента (табл. 2). Однако считается, что этот 
метод обладает более низкой точностью определения 
[Adams et al., 2012].

Капиллярный метод и метод центрифугиро-
вания характеризуют в основном предельное со-
держание остаточной воды в керне, в реальности 
остаточное водосодержание может быть больше или 
меньше, поэтому желательно сравнивать полученные 
результаты с содержанием воды по прямым методам 
анализа образцов хотя бы из одной контрольной 
скважины исследуемого продуктивного горизонта 

(табл. 2). Считается, что метод центрифугирования 
позволяет определить предел подвижности воды.

Метод ядерно-магнитного резонанса (ЯМР) 
обладает большими возможностями для определе-
ния величины водосодержания и дифференциации 
его на компоненты по степени связи с поверхностью 
твердой фазы. Метод заключается в изучении под-
вижности воды в неподвижной матрице. При на-
личии свободной и связанной влаги получают две 
линии в спектре ЯМР вместо одной для объемной 
воды. Метод очень интересен и достаточно точен. 
Однако есть ряд недостатков, основные из кото-
рых — стоимость оборудования, отсутствие единой 
методики определения и низкая чувствительность 
(для усреднения шумов сигнал надо накапливать 
долгое время, вплоть до нескольких недель, табл. 2). 
Помимо этого, метод сложно применим для опреде-
ления водосодержания нетрадиционных коллекто-
ров из-за отсутствия однозначной интерпретации 
полученных данных [Konoshonkin, Parnachev, 2014; 
Odusina et al., 2011; Sulucarnain et al., 2012; Аксельрод, 
2000; Борисенко и др., 2017].

Термогравиметрический метод. Метод осно-
ван на определении скорости высушивания. В кон-
тролируемых условиях граница между областью 
постоянной скорости высушивания и областью, где 
эта скорость снижается, характеризует связанную 
влагу. Однако применение термогравиметрического 
метода для количественной оценки связанной воды 
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в горных породах сложного состава ограничивается 
наличием термически неустойчивых компонентов 
(например, глинистых минералов), что затрудняет 
интерпретацию дериватограмм и снижает точность 
определения искомых характеристик (табл. 2). Этот 
недостаток устраняется путем применения абсорб-
ционного инфракрасного (ИК) анализа или ИК 
Фурье-спектроскопии, так как высокое качество 
спектров поглощения позволяет установить содер-
жание отдельных молекулярных групп в составе 
пробы по положению и интенсивности их анали-
тической полосы в спектре. Для определения фи-
зически и химически связанной воды используется 
область валентных колебаний гидроксильных групп 
в диапазоне длины волн 3000–3750  см–1. Область 
деформационных колебаний молекул воды с поло-
сами поглощения 1600–1640 см–1 характерна только 
для химически связанной воды. Использование 
интегральной интенсивности полос поглощения ис-
следуемого образца в указанном диапазоне связано 
с тем, что вследствие различного механизма взаимо-
действия и величины энергии связи гидроксильных 
групп с кристаллической решеткой положение ана-
литических полос, соответствующих этим связям, 
смещается в ту или иную сторону по шкале частот. 
Это обстоятельство затрудняет проведение коли-
чественного анализа по экстремальным значениям 
(пикам, максимумам) исследуемых полос, а также 
ограничивает применение метода с аппаратурой 
фильтровального типа [Prado, 2011].

Этот метод достаточно часто применяется к 
нетрадиционным коллекторам, однако есть ряд 
особенностей (табл. 2). Во-первых, отсутствует об-
щая методика определения, так, одни специалисты 
проводят эксперимент на кусочках породы, другие 
измельчают породу до пудрообразного состояния, 
проводят эксперименты на образцах до экстракции 
или после. Основание для выбора методики — задача 
исследования: если необходимо определить водосо-
держание породы, то эксперименты целесообразно 
проводить на кусочках породы до экстракции, если 
же специалистам необходимо изучить максималь-
но возможное водосодержание породы, то экс-
перименты проводятся на порошке породы после 
экстракции. Кроме того, существуют сложности 
в интерпретации полученных данных, например, 
очень сложно обосновать выделение химически и 
физически связанной воды отдельно [Prado, 2011].

Гигрометрический метод (метод адсорбции 
паров воды). При адсорбции породой воды из па-
рообразного состояния определяют зависимость 
содержания адсорбированной воды (W) от равно-
весного давления (P) или относительного давле-
ния пара (P/Ps) при постоянной температуре (где 
P  —  давление паров воды, находящихся в равно-
весии с горной породой при данной температуре; 
Ps  — давление насыщенных паров воды при той 
же температуре). Величина P/Ps меняется в преде-
лах от 0 (для абсолютно сухого воздуха) до 1 (для 

предельно водонасыщенного воздуха) [Шеин, 2005; 
van Genuchten et al., 1991].

Изотерму адсорбции горной породы воды 
обычно строят в координатах W=f(P/Ps) при T=const 
и имеет характерную S-образную форму. На рис. 8 
представлена такая изотерма в общем виде. На кри-
вых адсорбции исследователи выделяли различные 
области.

На начальном этапе роста P/Ps (приблизительно 
до 0,05) количество водяного пара, адсорбирован-
ного горной породой, увеличивается практически 
линейно. На следующем этапе линейность на-
рушается, и в интервале 0,05  < P/Ps  <  0,35 кривая 
выпукла относительно оси P/Ps. Считается, что при 
достижении горизонтального участка содержание 
адсорбированной воды соответствует монослою 
(Wm). Выделить этот участок относительно сложно, 
так как он не приурочен к какому-либо конкретному 
граничному (пороговому) значению P/Ps и определя-
ется или по графику, если пик очевиден, или матема-
тическим расчетом (исходя из правила нахождения 
точек перегиба графика функции). Таким образом, 
диапазон значений P/Ps от 0,05 до 0,35  — область 
формирования мономолекулярной пленки воды по 
внутренней и внешней поверхностям горной по-
роды. При дальнейшем повышении P/Ps в области 
давления паров воды от 0,3–0,4 до 0,6–0,9 следует 
второй линейный участок (иногда его называют вто-
рой областью Генри [Шеин, 2005]) соответствующей 
области полимолекулярной адсорбции. В этом ре-
жиме формируется полимолекулярная пленка воды 
(Wp), сначала по внутренней поверхности (поры, 
каналы, трещины), а затем по внешней (скол поро-
ды). Когда внутреннее пространство (пор, каналов, 
трещин) уже заполнено, проникновение молекул 
воды в него весьма затруднено, и сорбирующиеся 
молекулы воды формируют второй и последующие 
слои связанной воды, окончательно закрывая по-
верхность твердой фазы от газовой. Водосодержание 
горной породы при этом соответствует содержанию 
адсорбированной воды.

В диапазоне значений P/Ps=0,6÷0,9 кривая 
довольно резко растет (рис.  8): при небольшом 
увеличении относительного давления паров водо-
содержание горной породы начинает очень быстро 
увеличиваться, завершается процесс адсорбции 
влаги, и начинает интенсивно развиваться уже дру-
гой процесс — капиллярная конденсация. Области 
адсорбции и капиллярной конденсации разделяются 
по количеству выделенного тепла. Сначала в процес-
се адсорбции тепло выделяется за счет понижения 
энергии молекул воды при их адсорбции на поверх-
ности [Смагин, 2006]. По мере развития процесса ка-
пиллярной конденсации заметное количество тепла 
уже не выделяется. Окончанию процесса адсорбции 
соответствует максимальная адсорбционная влаго-
емкость (WМАВ).

В работах Е.В. Шеина можно найти известные фи-
зические модели и уравнения адсорбции для описания 
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кривой адсорбции паров воды, по которым сначала 
определяется водосодержание монослойной адсорб-
ции, а затем по этой величине рассчитывается удельная 
поверхность образца [Смагин, 2006; Шеин, 2005].

Сами изотермы можно получить двумя способа-
ми. Первый — эксикаторный, второй — при помощи 
специальных приборов, принцип работы которых 
сходен с описанной выше методикой (например 
Меттлер Толедо Дайнамик Вайпор Сорпшин, США). 
Прибор строит изотерму сорбции (как адсорбции, 
так и десорбции) воды в динамических условиях 
(Dynamic Vapor Sorption, DVS). Внутрь DVS-прибора 
помещают воздушно-сухой образец, а затем после-
довательно изменяют концентрацию водяного пара 
вокруг образца; температура при этом остается 
постоянной; в процессе исследований изменяют 
массу образцов пород БС. Главное достоинство ис-
пользования подобных приборов — существенное 
сокращение продолжительности экспериментов.

Этот метод нашел широкое применение у зару-
бежных специалистов по отношению к сложнопо-
строенным коллекторам. Адсорбция водяного пара 
на сланцевых породах рассматривается как критерий 
подбора оптимального состава бурового раствора 
[Chenevert, 1970].

Расчетные методы определения водосодержа-
ния хотя и используются, но, по нашему мнению, 

дают сомнительные результаты. Расчетный метод 
через содержание обменных катионов позволяет 
оценить содержание физически связанной воды (не 
выделяемой при нагревании образца при 105 °C) че-
рез содержание обменных катионов при температуре 
100–130 °C [Гудок и др., 2007]. При расчете использу-
ется значение числа молекул воды, связанных с тем 
или иным катионом обменного комплекса породы, в 
зависимости от влажности и температуры образцов 
глины. Состав обменного комплекса может быть 
получен, например, с помощью солевых вытяжек 
спиртовым раствором хлорида аммония или другим 
эффективным для сланцевых пород методом. Этот 
метод был использован для оценки водосодержания 
пород БС Салымского месторождения, получены 
близкие результаты с прямым определением водо-
содержания методом Закса [Силич, 1985]. В целом 
метод дает довольно условные результаты.

Хлоридный метод (или метод кулонометриче-
ского определения экстрагированной в раствор эта-
нола поровой воды после растирания керна) основан 
на расчете водонасыщенности через минерализацию 
погребенной воды при условии, что она в данной за-
лежи углеводородов постоянна [Котяхов, 1976]. Зная 
содержание хлоридов в керне, можно установить 
его водонасыщенность. В этом методе [Li et al., 2021; 
2022] небольшой взвешенный образец керна быстро 

Рис. 8. Кривая адсорбции паров воды на поверхность горной породы с указанием диапазонов применения 
уравнений адсорбции (переработано из [Шеин, 2005])
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содержание свободной, связанной, а также остаточ-
ной поровой воды в образце породы небольшой 
массы (25–70  г) с низким начальным массовым 
водосодержанием (<5%). Отметим, что определение 
остаточного водосодержания прямыми методами 
должно проводиться на своевременно и хорошо 
герметизированных образцах керна, по возмож-
ности отобранных из необводненного интервала 
с использованием в качестве промывочных жид-
костей растворов на нефтяной основе (РНО) или 
нефильтрующихся в пористую среду систем.

Косвенные методы основаны на связях между 
водосодержанием пород и их физическими свой-
ствами, тарируются по прямым, дают еще большие 
погрешности при измерении остаточной водонасы-
щенности и, как правило, показывают качественные 
результаты. Общее преимущство всех косвенных 
методов заключается в том, что при определении 
остаточного водосодержания могут быть использо-
ваны образцы пород, отобранные на любой стадии 
разработки месторождения и при использовании 
любых промывочных растворов, обеспечивающих 
сохранение характеристики смачиваемости поро-
ды-коллектора. 

Капиллярный метод и метод центрифуги-
рования характеризуют в основном предельное 
содержание остаточной воды в керне, что может 
существенно отличаться от реального. Для оценки 
содержания свободной и связанной воды в образцах 
сланцевых пород эффективнее применять сочетание 
термогравиметрического метода с ИК Фурье–спек-
троскопией. Однако отсутствие общей методики 
подготовки, определения и интерпритации данных 
анализа (учет минерального и геохимического со-
става, сложности при разделении различных типов 
вод на дерватограмме и пр.) может снизить точность 
определения.

Таким образом, при кажущемся многообразии 
косвенных методов для определения различных 
видов связанной воды в сланцеых породах лучше 
использовать гигрометрический метод или метод 
адсорбции паров воды. Полученные с их помощью 
данные дают возможность не только количественно 
оценить наличие различных типов связанной воды 
(моно-, полислойной адсорбции и воды капилляр-
ной конденсации), но и рассчитать удельную поверх-
ность исследуемых горных пород, что невозможно 
другими методами.

перетирают в ступке с раствором этанола отмерен-
ного объема. После измельчения и перемешивания 
полученная суспензия отстаивается до осаждения 
твердой фазы, после чего отбирают образец раство-
ра для определения влажности кулонометрическим 
титрованием (метод Фишера). Основное примене-
ние метода приходится на породы резервуаров со 
средней и высокой проницаемостью из-за того, что 
точность метода сильно зависит от длительности 
перетирания образца породы, которая для плот-
ных, слабопроницаемых пород будет достаточно 
высокой и приведет к значительным потерям влаги 
при испарении. В работе [Liu et al., 2022] показано, 
что метод кулонометрического определения по-
ровой воды, экстрагированной после растирания 
керна в растворе этанола, не рекомендуется для 
изучения водонасыщенности плотных песчани-
ков из-за значительной величины относительной 
ошибки определения (от 35,8 до 72,3%). Кроме 
того, содержание хлора в поровой воде может ва-
рьировать в широком диапазоне даже в пределах 
одной скважины, поэтому мы считаем, что судить 
о водонасщении пласта по анализу одного образца 
крайне недостоверно.

Заключение. В  современной практике пе-
трофизического лабораторного анализа керна из 
низкопроницаемых пород-коллекторов с ТРИЗ для 
определения водосодержания или водонасыщенно-
сти применяются методы, разработанные для тради-
ционных коллекторов. Два основных традиционных 
метода — метод экстракции Закса (известный как 
метод Дина–Старка) и метод реторты. Проблема в 
том, что нетрадиционные породы-коллекторы вы-
ходят за рамки применимости традиционных ме-
тодов. Следовательно, результаты характеризуются 
большой (часто неизвестной) ошибкой определения. 
Для достижения необходимой точности определе-
ния необходимо либо существенно дорабатывать 
методы, либо использовать неприемлемо большое 
количество кернового материала. Поэтому надежное 
определение водосодержания низкопроницаемых 
сланцевых пород-коллекторов с изначально низким 
содержанием воды (<5 масс.%) представляет собой 
отдельную проблему, едва ли решаемую традицион-
ными петрофизическими методами.

Перспективным кажется метод испарения, 
разработанный специально для сланцевых пород и 
позволяющий довольно быстро и точно определять 
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