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Дано описание новой разработанной камеры, позволяющей проводить одновременные акустические 

измерения и рентгеновскую томографию гидратосодержащих образцов. Приводятся результаты первых 

экспериментов по формированию гидрата ксенона в песчаном образце методом «с избытком газа». Формирование 

газогидрата в образце привело к характерному увеличению скоростей продольных волн, связанному с цементацией 

гранул гидратом. Полученные томографические изображения показали, что сформированный гидрат ксенона 

обволакивает гранулы песка. Также наблюдается равномерное распределение гидрата в поровом пространстве в 

области сканирования. 
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The work describes a new developed cell, which allows simultaneous acoustic measurements and X-ray tomography 

of hydrate-bearing samples. The results of the first experiments on the formation of xenon hydrate in a sand sample by the 

“excess gas” method are presented. The formation of gas hydrate in the sample led to compressional wave velocity increase 

associated with cementation of granules with hydrate. The obtained tomographic images showed that formed xenon hydrate 

envelops sand granules. A uniform distribution of hydrate in the pore space in the scan area is also observed. 
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ВВЕДЕНИЕ 

Газовые гидраты представляют собой твердые кристаллические соединения воды и 

гидратообразующего газа, существующие при определенных термобарических условиях. Для их 

стабильности необходимо повышенное давление и низкая температура [Waite et al., 2009]. При 

диссоциации они разлагаются на воду и газ, для природных газогидратов это, в основном, метан. 

Газогидраты могут рассматриваться как перспективный источник природного газа [Chong et al., 2016], а 

также как источник потенциальных осложнений и аварий при бурении и разработке месторождений при 

наличии их скоплений в области работ [Макогон, Омельченко, 2012; Истомин и др., 2013]. 

Необходимость сохранения термобарических условий в области стабильности гидрата при 

извлечении реальных гидратосодержащих образцов приводит к сложности и высокой стоимости подобных 

работ. Поэтому в мировой практике физические свойства гидратосодержащих сред исследуется на 

специализированных установках, позволяющих формировать искусственные гидратосодержащие 

образцы и проводить измерения их свойств без извлечения [Winters et al., 2000; Kulenkampff, Spangenberg, 

2005; Priegnitz et al., 2013]. Ранее на подобной установке нами был проведен существенный объем 

экспериментов по изучению акустических свойств гидратосодержащих образцов [Дучков и др., 2018, 2019; 

Dugarov et al., 2019]. 

Физические свойства гидратосодержащих образцов на макроуровне сильно зависят от их 

микроструктуры, включая состав матрицы, структуру порового пространства, морфологию гидратов и т. д. 

Поэтому весьма актуальной является задача объединения лабораторных экспериментов по 

формированию и изучению физических свойств гидратосодержащих образцов с получением изображений 

их внутренней структуры на разных масштабах. С целью получения таких изображений в течение 

последнего десятилетия активно развивается подход с применением рентгеновской томографии к 

изучению геоматериалов [Fusseis et al., 2014; Bultreys et al., 2016]. В данной работе рассматриваются 

результаты разработки специализированной камеры для совместного проведения высокоразрешающей 

томографической съемки и акустических измерений на гидратосодержащих образцах. Представлены 

результаты первых экспериментов, проведенных на песчаном образце, содержащем гидрат ксенона. 

 

ЭКСПЕРИМЕНТАЛЬНАЯ УСТАНОВКА 

Для совместного проведения акустических измерений и томографической съемки 

гидратосодержащих образцов была разработана новая камера из рентгенопрозрачного корпуса (РЕЕК) с 

заведенными пьезокерамическими датчикам, позволяющая создавать необходимые термобарические 

условия. Схема камеры с численными обозначениями различных ее элементов приведена на рис. 1, а. 

Песчаный образец (1) размещается между двумя акустическими излучателями/приемниками (2), 

диаметром 9.5 мм, и обжимается манжетой из фторкаучука (Viton), см. рис. 1, б. Сборка из образца и 

датчиков помещается в рентгенопрозрачную втулку (3), которая затем заполняется маслом для создания 

обжимного давления. Размещение сборки вдоль оси трубки осуществляется с помощью конуса на корпусе 

верхнего датчика. Герметизация камеры и прижим датчика выполняются кольцевым уплотнением с 

накидной гайкой (4).  

В верхнем датчике просверлен газовый канал (5) для подвода газа гидратообразователя через 

вваренный стальной капилляр. Рентгенопрозрачная часть корпуса ввинчивается в стальную опорную 

втулку (6) с каналом для подачи масла (7) и проходником высокого давления (8). Электрические 
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соединения сверху выводятся через проклеенный канал верхнего датчика, а для нижнего датчика 

выводятся через проходник снизу. 

Корпус камеры через платформу (9) закрепляется на поворотном основании для получения 

проекций образца в диапазоне от 0° до 180°. В качестве источника рентгеновского излучения используется 

синхротронное излучение, что позволяет получать изображения с высоким разрешением за небольшие 

промежутки времени (десятки минут). Источником синхротронного излучения служил канал вывода 

«Рентгеновская микротомография и микроскопия», расположенный на ускорителе заряженных частиц 

ВЭПП-3 Института ядерной физики СО РАН. Съемка осуществлялась в угловом диапазоне от 0° до 180° 

с шагом 0.075°, всего 2400 проекций на одно изображение. Время экспозиции одной проекции составляло 

0.4 с. Сканировалась лишь центральная часть образца диаметром 3 мм для повышения 

пространственного разрешения получаемых изображений. В данном случае разрешение составило 

порядка 5 мкм. 

В качестве охлаждающей установки использовался Cryostream 700 от «Oxford Cryosystems». Для 

концентрации потока от генератора сухого холодного воздуха поверх камеры установлен тубус из 

полиимида с текстолитовой основой, см. рис. 1, в. Для контроля температуры образца использовались 

показания терморезистора, заведенного через проходник (8) внутрь камеры высокого давления (3) и 

расположенного в масле для создания обжимного давления. 

 

 

а)    б)      в)    

 

Рис. 1. Схема камеры (а); фотография подготовленного образца с акустическими датчиками, обтянутыми манжетой, 

(б) и фотография камеры (в), подготовленной для проведения акустических и томографических измерений 
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а)  б)  

в)  

 

Рис. 2. Срез томографического изображения образца до (а) и после наработки гидрата ксенона (б), а также срезы 

трехмерного изображения гидратосодержащего образца (в). Светлые участки соответствуют гидрату ксенона, серый 

цвет – песку, темно-серый – газу 

 

МЕТОДИКА И РЕЗУЛЬТАТЫ ПРОВЕДЕНИЯ ЭКСПЕРИМЕНТОВ 

Для изготовления образцов использовалась смесь кварцевого песка и водного 5 % раствора 

йодистого калия, для повышения контрастности содержащегося в образце флюида. Подготовленный 

образец с датчиками помещался в камеру, в которой с целью обеспечения хорошего акустического 

контакта создавалось и поддерживалось на уровне 2.5 МПа всестороннее обжимное масляное давление. 

Для формирования гидрата в образце использовался ксенон. Газ задавливался в образец после 

установления обжимного давления во избежание прорыва манжеты. 

Данный метод формирования гидратосодержащего образца принято называть методом «с 

избытком газа». Также существует метод «с избытком воды», при котором в образец, уже содержащий 

ограниченный объем гидратообразующего газа, задавливается вода. Использование различных методик 

формирования гидратосодержащих образцов приводит к наработке в поровом пространстве гидрата с 

различной морфологией [Dugarov et al., 2019]. 
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Для предотвращения выдавливания воды из образца газ подавался после предварительной его 

заморозки. Исходное газовое давление составляло 1.3 МПа. Формирование гидрата ксенона происходило 

при температуре порядка 1 °С. 

Томографическая съемка проводилась на образце до наработки гидрата ксенона (см. рис. 3, а), а 

также после его формирования в течение 12 часов (см. рис. 3, б). Полученные 3D изображения показали 

равномерное распределение гидрата в поровом пространстве в области сканирования (рис. 3, в). 

Вследствие температурных деформаций корпуса камеры (компонент 4 на рис. 1, а) в процессе съемки 

наблюдался небольшой сдвиг верхнего датчика (верхний компонент 2 на рис. 1, а), к которому прикреплен 

сам образец. Вследствие этого возникало отклонение образца от вертикали, что, в свою очередь, привело 

к смещению сечений образца. На рис. 3, а, б видна неидентичность сечений. Избавление от наблюдаемого 

отклонения образца требует дальнейшей доработки камеры 

После наработки гидрата ксенона скорость продольной (P) волны в образце увеличилась с 

1.48 км/с до 2.54 км/с. На полученных изображениях видно, что сформированный гидрат ксенона 

обволакивает гранулы песка, цементируя их между собой. Это соответствует представленным в 

литературе изображениям песчаных образцов, также содержащих гидрат ксенона [Jin et al., 2014; 

Chaouachi et al., 2015; Sell et al., 2016]. При этом полученные 3D изображения показали неравномерное 

распределение гидрата в поровом пространстве в области сканирования (рис. 3, в). 

 

ЗАКЛЮЧЕНИЕ 

В работе представлены результаты первых экспериментальных исследований песчаных 

образцов, содержащих гидрат ксенона, с одновременным проведением акустических измерений и 

рентгеновской томографии. Для проведения данных работ была разработана новая камера с 

рентгенопрозрачным корпусом и пьезокерамическими датчиками, которая позволяет создавать 

необходимые термобарические условия для наработки газового гидрата. Гидрат ксенона в песчаном 

образце формировался методом «с избытком газа». При этом наблюдалось характерное увеличение 

скоростей продольных волн, связанное с цементацией гранул гидратом. Полученные томографические 

изображения показали, что сформированный гидрат ксенона обволакивает гранулы песка. Также было 

показано, что в области томографической съемки гидрат был распределен в поровом пространстве 

равномерно. 

 

Исследование выполнено при финансовой поддержке РФФИ в рамках научного проекта №18-32-

00647. 
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