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Аннотация. В работе рассмотрены проблемы, возникающие при установлении 

вещественного состава пород нижнеберезовской подсвиты. Нижнеберезовский резер-

вуар сложен глинистыми опоками с высокой пористостью и низкой проницаемостью, 

глинистые минералы представлены смектитами, имеющими высокую способность к 

разбуханию в водной среде. Основным методом изучения вещественного состава явля-

ется метод рентгеновской дифракции, но он осложнен наличием в составе пород ниж-

неберезовской подсвиты аморфного кремнезема, и глин с низкой кристалличностью, и 

плохой стехиометрией. Предложен методический подход при изучении пород коньяк-

сантон-кампанского яруса рентгеноструктурным анализом. 
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Abstract. In this paper, we consider the problems that arise when determining the 

mineral composition of the rocks of the Lower Bberezovskaya subformation.  
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The Lower Berezovskaya reservoir is composed of clayey gaize with high porosity 

and low permeability; clay minerals are represented by smectites, which have a high swelling 

capacity in an aquatic environment. The main method for studying the material composition is 

the X-ray diffraction method, but it is complicated by the presence of amorphous silica and 

clays with low crystallinity and poor stoichiometry in the composition of the rocks of the 

Lower Berezovskaya subformation. A methodological approach is proposed for the study of 

the rocks of the Cognac-Santonian-Campanian Stage by X-ray diffraction analysis. 

Key words: X-ray diffraction analysis; sample preparation; the Lower Berezovskaya 

subformation; x-ray amorphous silica; opal-cristobalite-tridymite; leaching 
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В настоящее время большая часть сеноманских газовых залежей За-

падной Сибири находятся на поздней стадии разработки. Интенсивная до-

быча газа естественным образом рано или поздно приводит к падению до-

бычи. Падение добычи вынуждает недропользователей к поиску способов 

ее поддержания. Одним из наиболее приоритетных объектов поиска угле-

водородов на Харампурском лицензионном участке являются отложения 

нижнеберезовской подсвиты. Харампурское месторождение находится на 

севере Западно-Сибирской равнины на территории Пуровского и Красно-

селькупского районов Ямало-Ненецкого автономного округа Тюменской 

области (Рис. 1). 

Газоперспективность отложений нижнеберезовской подсвиты про-

анализирована в работах [1-3]. Надсеноманские продуктивные отложения 

представляют значительный резерв прироста запасов газа для месторожде-

ний с падающей добычей, на которых завершается выработка запасов се-

номанского газа. Запасы газа экспертно оцениваются в объеме 35-60 % от 

запасов газа в подстилающих сеноманских отложениях. Интервалы уста-

новленной газонасыщенности в этих отложениях, приурочены к коллекто-

рам с низкой проницаемостью и специфическим литологическим составом. 
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Рис. 1. Обзорная карта расположения Харампурского лицензионного участка 

Объектом минералогических исследований являются породы бере-

зовской свиты коньяк-сантон-кампанского возраста скважин Харампур-

ского месторождения. Породы нижнеберезовской подсвиты представлены 

биогенно-хемогенными существенно кремневыми нетрадиционными кол-

лекторами с преобладанием глинисто-кремневых пород и опок [4]. 

Глинистые опоки обладают высокой пористостью и низкой проница-

емостью, глинистые минералы представлены смешаннослойными образо-

ваниями ряда гидрослюда-монтмориллонит, имеющими высокую способ-

ность к разбуханию в водной среде. Поэтому при бурении скважин с 

обычными растворами на водной основе, из-за проникновения фильтрата в 

пласт происходит набухание этих глинистых минералов, и в призабойной 

зоне поры запечатываются [5]. В связи с этим необходимы детальные ми-

нералогические исследования с целью оценки влияния вещественного со-

става пород на фильтрационно-емкостные свойства отложений. 

Основными методами определения минерального состава горных 

пород являются: петрография, растровая электронная спектроскопия и 

http://www.vkro-raen.com/


Нефтяная провинция. 2021. № 2(26). С. 1-17 

__________________________________________________________________ 

Сетевое научное издание «Нефтяная провинция». http://www.vkro-raen.com 4 

рентгеноструктурный анализ. Прямой метод петрографического анализа не 

позволяет дать количественное соотношение глинистой и кремневой со-

ставляющей из-за структурных особенностей пород березовской свиты, а 

именно малых размеров породообразующих компонентов и слабой реак-

ции на поляризованный свет. В исследованиях методом растровой элек-

тронной микроскопии нет принятой терминологии, отражающей особен-

ности структуры аморфного кремнезема. Главным источником информа-

ции о минеральном составе остается метод рентгеновской дифракции [6]. 

Традиционные терригенные породы-коллекторы обычно представле-

ны кварцем, как основным породообразующим компонентом (до 100 %), 

полевыми шпатами в подчиненном количестве, а также глинистыми нена-

бухающими минералами. (Рис. 2-I, дифрактограмма из архи-

ва ООО «ТННЦ»). 

Нетрадиционный коллектор нижнеберезовской подсвиты сенона в 

пределах Красноселькупского и Пуровского районов Западной Сибири 

представлен опал-кристобалит-тридимитовой (ОКТ) фазой в качестве ос-

новного компонента, глинистыми минералами, средневзвешенное содер-

жание которых от 8 до 20 %, а также кварцем от 5 до 20 % и незначитель-

ной примесью полевых шпатов. Пример дифрактограммы и результаты 

определения минерального состава опоки (Рис. 2-II). 

При проведении рентгенографических исследований пород нижне-

березовской подсвиты, вскрытых при бурении скважин на Харампурском 

лицензионном участке, возникает несколько проблем. Наличие в составе 

пород нижнеберезовской подсвиты аморфного кремнезема, глин с низкой 

кристалличностью и плохой стехиометрией затрудняет рентгенографиче-

ские исследования. По сравнению с изучением традиционного коллектора, 

изучение пород нижнеберезовской подсвиты методом рентгеновской ди-

фрактометрии имеет некоторые особенности (Рис. 2-II, дифрактограмма 

образца № 3): 
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 плохое соотношение сигнал-фон; 

 четко выраженные рефлексы только для доминирующей фазы; 

 низкая интенсивность аналитического сигнала глинистых минералов 

в области от 5 до 13° по 2Θ; 

 нет улучшения качества полученных дифрактограмм при изменении 

условий съемки; 

 стандартная подготовка проб не дает качественного препарата для 

исследования. 

 

 

Рис. 2. Дифрактограммы образцов горных пород для традиционного (I)  

и нетрадиционного коллектора (II) 
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С целью оценки возможности применения нового подхода к подго-

товке образцов для рентгенографических исследований и снижения по-

грешности определения минералогического состава пород нижнеберезов-

ской подсвиты были отобраны 35 образцов горной породы пласта НБ1 

нижнеберезовской подсвиты из скважин с керном изученных в Центре ис-

следований керна ООО «ТННЦ» в рамках производственной деятельности. 

На этих образцах провели комплекс минералогических исследований, 

включающий в себя: 

 рентгеноструктурный анализ глин – определение минерального со-

става глинистой компоненты (XRD); 

 рентгеноструктурный анализ валовый – определение валового мине-

рального состава (XRD); 

 рентгенофлуоресцентный анализ – определение элементного состава 

(XRF). 

В книге «Химия кремнезема» [7] описан механизм растворения 

аморфного кремнезема в присутствии щелочи. Реакция растворения 

кремнезема может быть представлена уравнением: 

𝑆𝑖𝑂2 + 2𝑁𝑎𝑂𝐻 ↔ 𝑁𝑎2𝑆𝑖𝑂3  +  𝐻2𝑂 

В результате реакции образуется силикат натрия в виде растворенно-

го в воде стекловидного вещества. Одним из способов подготовки образ-

цов к рентгенографическим исследованиям в литературе [8, 9] описано 

нагревание на водяной бане исследуемого образца в течение 2-3 минут в 

присутствии 0,5 н раствора NaOH или в присутствии Na2CO3.  

Для проверки применимости метода растворения аморфного кремне-

зема в подготовке проб для исследований минерального состава пород бе-

резовской свиты провели эксперимент по выщелачиванию на 35 образцах. 

Навеску в 10 грамм поместили в коническую колбу, залили 0,5 н раство-

ром NaOH и нагревали до 80°С в течение 3 мин. Затем осадок отфильтро-

http://www.vkro-raen.com/
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вали и промыли до нейтральной среды. Полученный на фильтре осадок 

высушили до постоянной массы, затем истирали в мельнице и фиксирова-

ли дифракционную картину. Полученная дифрактограмма имела вид близ-

кий к исходной (Рис. 2-II), что указывает на неполное растворение кремне-

зема. После этого провели серию экспериментов по выщелачиванию с раз-

личным временем нагревания образца в присутствии 0,5 н раствора NaOH. 

По результатам эксперимента было установлено, что полное растворение 

аморфного кремнезема достигается при времени нагрева более двух часов. 

Исследования валового минерального состава и состава глин выпол-

нялись на рентгеновском дифрактометре Rigaku Ultima IV с геометрией 

Брэгга-Брентано. При проведении анализа использовалось CuKα излуче-

ние, напряжение на трубке 40 kV, сила тока 30 mA. Съемка проводилась по 

точкам, максимальный угловой диапазон сканирования от 3 до 65°, с ша-

гом сканирования 0,02° по 2 Тета, с экспозицией 1 с. Общий минеральный 

состав определялся на порошковой пробе, приготовленной на шаровой 

мельнице XRD-Mill McCrone с размольной гарнитурой из корунда. Иден-

тификация и количественное определение веществ выполнялись в про-

граммном комплексе PDXL 2 с использованием эталонных дифрактограмм 

индивидуальных соединений, содержащихся в международной базе ди-

фракционных стандартов ICDD PDF-2 Release 2015 [10], а также кристал-

лографической базы данных для минералов и их структурных аналогов 

WWW-МИНКРИСТ [11]. 

По результатам валового рентгеноструктурного анализа всех экспе-

риментальных образцов был установлен их минеральный состав (Табл. 1). 

Элементный состав образцов исследовался на рентгенофлуоресцент-

ном спектрометре Bruker S8 Tiger II, Rh Kα излучение. Результаты пред-

ставлены в табл. 2. 
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Таблица 1 

Минеральный состав образцов опок 

№ 

Содержание минералов, % 
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1 1,8 0,3 7,9 1,7 1,5 12,0 3,3 3,2 - - - 68,3 

2 1 0,3 7,1 0,9 0,8 9,8 2,9 1,8 - - - 75,4 

3 1,2 0,3 7,3 1,1 0,9 16,8 2,9 1,5 - - - 68,0 

4 1,7 0,1 6,6 0,9 1,5 20,6 2,7 1,9 - - - 63,9 

5 2,5 0,6 9,3 1,2 1,0 14,1 3,0 1,4 - - - 67,0 

6 2,7 0,6 14 1,6 1,6 19,4 4,1 3,1 - - - 52,9 

7 2,8 0,2 3,4 0,7 0,9 9,2 - - - - - 82,7 

8 3,5 - 6 1,5 1,5 12,3 2,2 2,5 - - - 70,6 

9 1,3 0,2 3,9 1 0,6 14,0 2,6 2,1 - - - 74,3 

10 1 0,1 2,1 0,3 0,8 12,1 1,6 0,8 - - - 81,3 

11 1 0,2 3,9 0,5 0,9 13,2 - 0,8 - - - 79,5 

12 1,5 0,3 4,1 1,1 1,2 11,6 1,3 0,9 - - - 78,0 

13 1,4 0,3 7,2 1,2 1,4 11,5 2,0 1,2 - - - 73,8 

14 1,2 0,5 10 1 0,8 15,0 2,6 1,5 - - 5,4 61,9 

15 1,6 0,3 12 0,8 1,1 7,9 3,5 2,3 - - - 70,5 

16 1,9 0,6 12 0,8 1,0 10,6 3,1 0,9 - - 4,1 65,2 

17 2,8 0,5 8,8 0,5 0,7 10,0 2,3 6,9 - - - 67,4 

18 1,6 0,4 16 1,2 1,4 15,6 7,9 4,1 - - - 52,0 

19 2,2 0,4 14 1,8 1,2 13,7 3,7 3,2 - - - 59,6 

20 2,9 0,5 4,7 0,3 0,6 5,5 1,9 1,2 - - - 82,3 

21 2,6 0,7 16 2,1 2,3 14,7 3,8 3,0 - 3,4 - 51,7 

22 3,4 0,5 6,5 0,5 1,4 8,6 2,6 3,5 - - - 73,0 

23 1,9 0,2 15 1,2 1,2 12,2 4,6 4,3 - - - 59,6 

24 3 0,3 9,4 0,4 1,0 5,2 - 1,7 - - - 79,0 

25 1,5 0,3 9,5 0,8 0,8 10,7 2,0 2,3 - - - 72,2 

26 1,7 0,6 17 1,3 0,8 10,8 3,5 3,9 - - - 60,9 

27 2,2 0,4 6,1 0,4 1,2 8,4 2,4 - - - - 78,8 

28 3,6 0,5 6,7 0,8 1,1 10,7 1,8 1,5 - 3,2 1,7 68,4 

29 2,4 0,5 10 1,2 1,1 13,4 2,2 3,9 - 3,6 - 61,7 

30 2,1 0,2 6,9 0,5 0,7 11,0 4,6 1,1 - - 0,9 72,0 

31 1 0,2 3,6 0,5 0,5 18,9 2,6 3,2 3,1 3,9 2,9 59,6 

32 2,5 0,5 8,7 0,8 0,7 14,3 2,1 3,4 - - - 67,0 

33 2,4 0,3 9,4 0,9 1,3 12,0 1,9 3,2 - - - 68,7 

34 2,1 0,6 8,1 0,7 0,7 11,9 4,2 1,0 - - - 70,6 

35 2,3 0,5 9,3 0,8 0,7 13,4 2,8 2,2 - - - 67,9 
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Таблица 2 

Элементный состав образцов опок 

№
 п

/п
 

Содержание, % 

SiO2 TiO2 Al2O3 Fe2O3 MnO CaO MgO Na2O K2O P2O5 SO3 Ba Прочие ППП
* 

1 82,343 0,342 5,851 2,380 0,009 0,417 0,552 0,738 0,747 0,087 0,059 0,078 0,036 6,36 

2 88,761 0,207 3,476 1,217 T 0,255 0,190 0,692 0,432 0,064 0,027 0,016 0,023 4,64 

3 88,500 0,222 3,567 1,408 T 0,206 0,200 0,662 0,469 0,063 0,023 0,010 0,024 4,65 

4 87,125 0,228 3,762 1,536 T 0,226 0,209 0,805 0,461 0,058 0,057 0,020 0,025 5,49 

5 85,257 0,283 4,877 1,702 T 0,257 0,347 0,802 0,571 0,073 0,048 0,013 0,027 5,74 

6 81,166 0,377 6,574 2,363 0,009 0,305 0,591 0,863 0,759 0,066 0,053 0,012 0,032 6,83 

7 91,110 0,152 2,569 0,890 T 0,171 0,035 0,672 0,297 0,078 0,017 0,003 0,019 3,99 

8 87,890 0,218 3,551 1,650 T 0,333 0,165 0,750 0,463 0,167 0,040 0,004 0,025 4,74 

9 90,392 0,162 2,789 1,046 T 0,162 0,086 0,692 0,339 0,052 0,016 T 0,020 4,24 

10 93,321 0,102 1,779 0,606 T 0,114 T 0,621 0,204 0,050 0,014 T 0,016 3,17 

11 92,289 0,121 2,048 0,805 T 0,133 T 0,642 0,243 0,047 0,020 T 0,018 3,63 

12 90,586 0,151 2,827 0,936 0,009 0,159 0,063 0,724 0,310 0,053 0,017 0,004 0,022 4,14 

13 87,861 0,228 3,805 1,204 T 0,209 0,224 0,765 0,448 0,066 0,031 0,012 0,025 5,12 

14 80,560 0,270 4,669 4,607 0,026 0,456 0,617 0,866 0,886 0,183 0,095 0,010 0,032 6,72 

15 83,033 0,349 5,600 2,090 T 0,372 0,587 0,950 0,773 0,140 0,045 0,016 0,032 6,01 

16 80,278 0,319 5,500 3,438 0,026 0,520 0,711 0,865 0,698 0,215 0,069 0,016 0,029 7,32 

17 82,583 0,216 4,144 4,225 0,009 0,384 0,629 0,820 1,154 0,199 0,092 0,008 0,033 5,50 

18 75,390 0,525 9,103 3,474 0,017 0,362 1,197 1,047 1,074 0,057 0,079 0,019 0,045 7,61 

19 78,845 0,421 7,278 3,095 0,018 0,386 0,855 0,929 0,920 0,107 0,081 0,014 0,042 7,01 

20 89,585 0,159 2,718 1,010 0,009 0,163 0,086 0,724 0,314 0,062 0,018 0,002 0,023 5,13 

21 77,285 0,449 7,849 3,189 0,026 0,416 0,944 0,940 0,986 0,124 0,082 0,015 0,043 7,65 

22 86,536 0,191 2,899 2,352 0,018 0,243 0,187 0,729 0,503 0,132 0,048 0,002 0,031 6,13 

23 72,558 0,553 9,828 4,074 0,017 0,477 1,444 1,047 1,214 0,103 0,132 0,016 0,053 8,48 

24 88,241 0,186 3,296 1,121 T 0,189 0,206 0,747 0,373 0,070 0,021 0,002 0,025 5,52 

25 85,403 0,266 4,599 1,708 T 0,254 0,460 0,867 0,556 0,080 0,038 T 0,033 5,74 

26 78,647 0,410 7,033 3,170 0,009 0,349 0,944 0,994 0,946 0,082 0,095 0,013 0,044 7,27 

27 89,796 0,151 3,094 0,952 T 0,184 0,130 0,627 0,335 0,043 0,002 T 0,030 4,65 

28 89,266 0,165 3,481 0,859 Т 0,110 0,121 0,683 0,363 0,033 0,003 Т 0,033 4,88 

29 86,851 0,209 4,206 1,245 Т 0,136 0,272 0,670 0,502 0,031 0,003 Т 0,036 5,84 

30 87,565 0,205 4,071 1,274 T 0,227 0,248 0,659 0,518 0,032 0,010 0,033 0,036 5,12 

31 88,248 0,179 3,444 1,001 Т 0,126 0,179 0,674 0,432 0,021 0,004 Т 0,033 5,66 

32 84,823 0,201 3,939 1,447 Т 0,181 0,271 0,683 0,533 0,030 0,012 Т 0,039 7,84 

33 88,175 0,235 3,614 1,671 T 0,244 0,224 0,696 0,549 0,091 0,037 0,009 0,023 4,40 

34 87,311 0,200 4,103 1,224 T 0,253 0,253 0,665 0,506 0,032 0,015 0,024 0,036 5,38 

35 84,421 0,267 5,322 1,753 T 0,267 0,472 0,718 0,625 0,031 0,019 0,022 0,045 6,04 

* – потери при прокаливании, Т – концентрация менее 0,001% 
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С целью оценки согласованности данных XRD и XRF провели пере-

счет данных минерального состава по XRD в концентрации оксидов (эле-

ментов). Содержание основных элементов рассчитываем по формуле: 

𝐶эл = 𝐶мин ∙ 𝑊эл 

где 𝐶мин – содержание минерала в породе, 𝑊эл – массовый пересчетный ко-

эффициент, показывающий массовую долю оксида в минерале. 

После этого для основных породообразующих элементов построили 

зависимости «содержание элемента, рассчитанное из данных XRD» – «со-

держание элемента по данным XRF». На рис. 3 представлены зависимости 

для кремния (I) и алюминия (II). 

 

Рис. 3 График зависимости «содержание элемента, рассчитанное из данных XRD» 

– «содержание элемента по данным XRF» для кремния (I) и алюминия (II). 

Полученные зависимости позволяют сделать вывод о сходимости ре-

зультатов XRD и XRF, отклонение не превышает 5,0%. 

После удаления ОКТ-фазы повторно регистрировали дифрактограм-

мы для каждого исследуемого образца (Рис. 4). 

Во всех образцах зафиксировано исчезновение характеристических 

пиков ОКТ-фазы на 22° по 2Θ, а также появление характеристических пи-

ков глин в области от 5 до 13° по 2Θ. 
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Рис. 4. Дифрактограмма образца опоки после выщелачивания аморфного кремнезема 

Для проверки сходимости результатов определения содержания 

ОКТ-фазы различными методами построили зависимость, представленную 

на рис. 5. 

 

Рис. 5. График зависимости содержания ОКТ-фазы по XRD и потерь  

при обработке 0,5 н раствором NaOH 

По полученной зависимости можно сделать вывод о том, что резуль-

таты определения содержания ОКТ-фазы методом XRD обеспечивает схо-
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димые результаты с гравиметрическим методом определения потерь при 

выщелачивании аморфного кремнезема. Максимальное расхождение меж-

ду методами определения содержания аморфного кремнезема в среднем 

составило 6 % при допустимой погрешности в 8 % по аттестованной мето-

дике центра исследований керна ООО «ТННЦ». 

Исследование минерального состава глин в породах нижнеберезов-

ской подсвиты, осложняется скрытокристаллической ОКТ-фазой. На рис. 6 

представлена дифрактограмма образца опоки полученного стандартным 

способом. Дифракционная картина характеризуется ярко выраженным 

опаловым гало в сочетании с главным кристобалитовым рефлексом, а так-

же невыраженными диагностическими признаками глинистых минералов. 

 

Рис. 6. Дифрактограмма образца опоки полученного стандартной подготовкой 

при исследовании глин 

Для улучшения дифракционной картины глинистой составляющей 

при подготовке проб к исследованиям сначала проводили растворение 

аморфного кремнезема, по методике описанной выше. После проведения 

выщелачивания подготовка образцов выполнялась в соответствии со стан-

дартной методикой исследования принятой в центре исследований керна 

ООО «ТННЦ». На полученных дифрактограммах отсутствует характери-

стический рефлекс ОКТ-фазы, а также четко видны диагностические ре-
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флексы глинистых минералов, что обеспечивает достоверность качествен-

ного и количественного их определения (Рис. 7). В результате установили 

минеральный состав глинистой фракции для всех экспериментальных об-

разцов (Табл. 3).  

 

Рис. 7. Дифрактограмма образца опоки полученного после выщелачивания  

при исследовании глинистой составляющей методом рентгенофазового анализа 

 

Таблица 3 

Минеральный состав глинистой фракции опок 

№ 
Содержание глинистых минералов % 

Каолинит Хлорит Иллит Иллит-смектит Смектит 

1 2 3 4 5 6 

1 13 11 14 2 60 

2 9 8 10 3 70 

3 10 8 11 3 68 

4 8 14 16 1 61 

5 8 7 17 4 64 

6 8 8 13 3 68 

7 9 11 35 3 42 

8 12 12 28 0 48 

9 14 9 19 3 55 

10 6 19 23 2 50 

11 8 14 15 3 60 

12 13 15 18 4 50 

13 10 12 12 3 63 
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Продолжение табл. 3 

№ 
Содержание глинистых минералов % 

Каолинит Хлорит Иллит Иллит-смектит Смектит 

14 7 6 9 4 74 

15 5 7 10 2 76 

16 5 6 12 4 73 

17 4 5 21 4 66 

18 6 7 8 2 77 

19 9 6 11 2 72 

20 3 7 32 6 52 

21 9 10 11 3 67 

22 4 11 28 4 53 

23 6 6 10 1 77 

24 3 7 21 2 67 

25 6 6 12 2 74 

26 6 4 8 3 79 

27 4 12 21 4 59 

28 6 9 28 4 53 

29 8 7 16 3 66 

30 5 7 20 2 66 

31 8 8 18 4 62 

32 6 5 19 4 66 

33 6 9 17 2 66 

34 6 6 17 5 66 

35 6 5 17 4 68 

 

По результатам проведенного эксперимента можно сделать выводы: 

1. Применение метода растворения аморфного кремнезема позволяет 

улучшить качество подготавливаемых образцов для рентгеновских 

исследований. 

2. Предложены к внедрению методические подходы к изучению пород 

нижнеберезовской подсвиты, включающие:  

 при рентгенофазовом анализе валового минерального состава обра-

ботку пробы раствором NaOH применять только для контроля ре-

зультатов на определенной коллекции образцов, но в обязательном 

порядке проводить исследования в сочетании с рентгенофлуорес-

центным определением элементного состава; 
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 при рентгенофазовом анализе минерального состава глин ввести в 

процесс подготовки обработку пробы щелочью для удаления 

аморфного кремнезема. 
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