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沉积岩中干酪根分离方法

GB／T 19144--2010

1范围

本标准规定了干酪根分离的仪器、设备、试剂、样品的准备，分离步骤及质量要求。

本标准适用于沉积岩样品的干酪根分离，也适用于现代沉积物不溶有机质分离。

2原理

千酪根分离采用化学、物理的方法，除去岩石中的无机矿物及氯仿可溶有机质，使其他有机质富集。

3仪器和设备

3．1酸反应装置：耐氢氟酸腐蚀的材料制成。

3．2加热搅拌装置：可加热至约90℃，转速可调。

3．3离心机：最高转速不低于4 000 r／mln，配带体积约400 mL、50 mL、10 mL的离心管。

3．4电热干燥箱：最高温度不低于200℃。

3．5电冰箱：冷冻温度低于一5℃。

3．6超声波清洗器或振荡器：输出功率250 W。

3．7高温炉：温控1 000℃±20℃。

3．8分析天平：分辨率0．1 mg。

3，9玛瑙研钵：直径约8 cm。

3．10坩埚：耐1 000℃高温。

3．11 密封式化验制样粉碎机。

3．12标准检验筛：0．18 mm、0．5 mm、1．0 mm。

3．13天平：分辨率0．5 g，最大称量500 g。

3．14密度计：相对密度测量范围在1．00 g／mL～2．50 g／mL。

4试剂和材料

4．1盐酸：化学纯，配成约1 mol／L、6 mol／L、8 mol／L的溶液。

4．2氢氟酸：化学纯。

4．3冰醋酸：化学纯。

4．4无砷锌粒：分析纯。

4．5氯仿：分析纯。

4．6硝酸银：分析纯，配成1％溶液。

4．7氧氧化钠：分析纯，配成0．5 mol／L溶液。

4．8重液：相对密度d20为2．0 g／mL～2．1 g／mL的有关溶液，具体配制方法见附录A。

4．9 pH试纸：pHI～pHl2。

5样品制备

5．1岩样

分离干酪根的岩样，其有机碳含量应符合表1规定。
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表1 分离干酪根的岩样有机碳含量

岩 性 有机碳含量／％

泥岩、页岩 ≥0．4

碳酸盐岩 ≥0．1

5．2碎样

岩样经粗碎、缩分后，依据干酪根用途再细碎为粗粒级及细粒级两种岩样。两种岩样粒径应符合

表2规定。

表2细碎岩样的粒级和粒径

粒 级 粒径／mm

粗粒级样品 1．0～0．5

细粒级样品 <0．18

5．3取样量

为保证测试项目所需干酪根的数量，根据岩石中有机碳的含量，按表3确定取样量。有机碳含最较

低时，可适当增加取样量。

经氯仿抽提后的细粒级岩石样品取样量按本条执行。

表3取样量

岩石中有机碳含茴／％ 取样量／g

<0 4 >50

0．4～1．0 ≥30～≤50

>1．0 <30

6分离步骤

6．1前处理

称取一定量岩样，放人酸反应容器中，用蒸馏水浸泡，使岩样中的泥质充分膨胀，2 h～4 h后除去上

部清液。

6．2酸处理

按6．2．1～6．2．5步骤依次完成五步酸处理。

警告：氢氟酸是剧毒强腐蚀危险品，应采取有效安全措施加以防范。

6．2，1按每克样品加入6 mL～8 mL盐酸的比例，将浓度为6 raol／I．的盐酸在搅拌状态下慢慢加人样

品中，在60℃～70℃下搅拌1 h～2 h，使碳酸盐岩充分分解，除去酸液，用蒸馏水洗涤至弱酸性，除去

清液。

6．2．2按表4规定的比例在搅拌下依次加入浓度为6 mol／I。盐酸及浓度为40％的氢氟酸。在60℃～

70℃F搅拌2 h，除去酸液，用l tool／L盐酸洗涤三次，除去清液。

表4岩样与盐酸、氢氟酸的比例

岩样量／g 6 tool／L盐酸／mL 40％氢氟酸／mL

· 2．4 3 6

6．2．3按每克样品加入6 ml，～8 mI．盐酸的比例，将浓度为6 mo[／l。盐酸加入样^自中，于60℃～

70℃搅拌1 h，除去酸液后，用1 mol／L盐酸洗涤三次，除去清液。

6．2．4按表4规定的比例在搅拌下依次加入浓度为6 mol／L盐酸及浓度为40％氢氟酸再次处理样
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品，搅拌4 h，其他操作同6．2．2。

6．2．5重复6．2．3。再用蒸馏水洗涤至弱酸性，除去清液。

6．2．6对于碳酸盐岩样品，可不进行6．2．4和6．2．5，但在6．2．3中用盐酸洗涤后，须用蒸馏水洗涤至

近中性，并除去清液。

6．2．7对于含石膏的样品，用浓度8 mol／I。的盐酸替代6 mol／L的盐酸。

6．2．8 6．2．1～6．2．5可在干酪根自动处理仪上完成。

6．3碱处理

碱处理适用于现代沉积物样品。

取0．5 mol／L氢氧化钠溶液200 mL于6．2．5处理后的样品中，连续搅拌30 min，去除碱液。重复

进行上述操作，直至碱液无色。去除碱液后，用蒸馏水洗涤至中性。

6．4黄铁矿的处理

有黄铁矿存在的样品进行以下处理：在富集的样品中，反复加入6 mol／I。盐酸及无砷锌粒，待反应

所产气体无硫化氢臭味时，用蒸馏水洗涤，重液浮选所得干酪根用蒸馏水洗涤至无卤离子。

6．5重液浮选

6．5．1将6．2及6．3所得千酪根置于离心管内，加入相对密度为2．0 g／mI。～2．1 g／mL的重液，用超

声波或振荡器处理，使其在重液中充分分散。在离心机中用转速2 000 r／min～3 000 r／min离心

20 rain，待分层后取出上部干酪根，底部剩余物再用重液进行第二次浮选，分层后取出一I-部千酪根。合

并二次浮选后的干酪根再用重液浮选一次，分层后取出上部干酪根，然后用蒸馏水洗涤至无卤离子。

6．5．2粗粒级岩样所分离的干酪根离心富集后，一部分即可湿封备用，一部分按6．5处理。

6．6冷冻、干燥

将6．4细粒级和部分粗粒级分离的干酪根置于电冰箱内，在约一5℃下冷冻6 h。取出，待冰融化

后，在干燥箱中低于60℃下进行干燥，亦可用氮气吹干。粗粒级岩样所分离的干酪根密封备用。

6．7氯仿清洗可溶有机质

‘f：燥后的细粒级于酪根用氯仿清洗，除去可溶有机质。风干，在烘箱中小于60℃下干燥，称量、研

细后装瓶备用。

6．8烧失量的测定

称取10 mg～20 nag干酪根样品，置于恒重的坩竭内，在100℃的干燥箱中第一次烘lh，第二次以

后每次烘30 min直至恒重，然后将其放人高温炉中升至800℃，灼烧1 h，取出冷却30 mln后称重。再

灼烧30 min，冷却，称量，直至恒重(±0．2 rag)，逸失部分即为烧失量，其计算方法如式(1)所示：

w一婴1×100％
m 2一ml

式中：

w 烧失鲢质量分数，％；

m． 坩埚质髓，单位为克(g)；

m：——_l：酪根样品加坩埚质量，单位为克(g)；

m。 视灰分”加坩埚质量，单位为克(g)。

所得结果修约到2位小数。

7质量要求

下酪根的烧失量应大于75％。

1)视灰分指800℃灼烧时所得灰分。
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8安全环保要求

8．1安全防护：氨氟酸是剧毒、强腐蚀试剂，要求分析人员要配备必要的防护用品，操作应在通风良好

的环境下进行。

8．2环境保护：对分析过程中产生的废液、废气的处理应严格按照国家环保部门的有关规定进行。
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附录A

(规范性附录)

重液的制备方法

GB／T 19144—2010

A．1 氯化锌重液的制备

先将500 g氯化锌倒人1 000 mL的玻璃烧杯中，加入150 mL的蒸馏水，放在搅拌器上搅拌，待氯

化锌完全溶解后加入180 g的碘化钾，继续搅拌，直到碘化钾完全溶解，加入10 mL冰乙酸，并调节使溶

液相对密度在2．01 g／ml，～2．10 g／mL范围内。经双层滤纸过滤到棕色瓶内保存。

A．2溴化锌莓液的制备

取饱和的溴化锌溶液i 000 mL于瓷钵中，边加热搅拌边加入650 g的溴化钾，溴化钾完全溶解后，

冷却，加入10 m1．冰乙酸，使溶液密度在2．01 g／m1．～2．10 g／mL范围内。加溴化锌饱和溶液或加热

挥发水蒸气可以调节相对密度。经双层滤纸过滤到棕色瓶内保存。

A．3碘化锌雷液的制备

先将145 g锌粒倒人蒸发皿内，慢慢加入656 ml，氖碘酸，使其充分反应，待反应停止后加入644 g

碘化钾，充分搅拌，完全溶解后，静置12 h，液体变为无色透明时，加人10 mL冰乙酸，加热蒸发到所需

相对密度，冷却后经双层滤纸过滤到棕色瓶内保存。


