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煤成烃热模拟中的有机显微组分分离研究

涂建琪 金奎励

�北京石油勘探开发科学研究院
,
� � � � ��� �中国矿业大学北京研究生部

,

� � � � � � �

针 对煤成烃热模拟的要求
,

本文详细地叙述 了用 � �
一� 型无机 比重液离心分离单一有机显微 组分的方法及流程

,

整个分离富

集过程 包括样品的破碎粒径的选择
、

条件实验和制备性 富集 � 步
�

并对一些 样品进 行了分离富集
,

所得显微组分纯度 高
,

能够满足

煤成烃热模拟的需要
�

同时也得 出了不同有机显微组分的分离密度区域
�
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煤成烃是 目前煤科学家共同努力开拓的一个找

油气新领域
,

煤成烃热模拟实验成为 当今煤成烃理

论研究的一个重要组成部分
�近年来尽管国内外开

展了大量煤成烃热模拟实验
,

但多局限于煤整体的

模拟
,

而忽略了由于煤本身组成的复杂性
,

其生烃能

力大小和生烃性 不仅取决于煤的变质程度
,

而且更

取决于煤有机显微组分 的组成 �傅家漠等
,

� � ��
�
黄

第藩等
,

� �� � � �因此提取高纯度的各种单一有机显

微组分
,

分别进行热模拟实验
,

有助于正确认识煤成

烃的特点和规律
,

从而准确评价煤成烃资源
。

煤有机显微组分分离的方法一般分为两种
�

一

种为化学法
,

即用浓硝酸
、

过氧化氢等氧化剂来分离

富集煤显微组分
,

由于只能富集稳定组分
,

且对煤的

性质有很大影响
,

富集量亦很少而很少使用 �目前只

有饱粉学家仍采用此法 � � 另一种为物理法
,

包括 比

重法
、

浮选法
、

手选法
、

筛选法
、

静 电法等
,

其中浮选

法
、

手选法
、

筛选法常结 合在比重法中使用
。

目前国

内外使用最广的分离方法还是 比重法
。

迄今为止
,

国内外对煤有机显微组分的分离富

集工作多限定于镜质组
、

惰性组
、

壳质组这 � 大组分

组的分离富集
,

而对于各单一显微组分
,

尤其是壳质

组中各
一

单一显微组分的分离富集则由于分离难度大

而研究和报导甚少
,

并且分离富集的效果也不好 �陈

鹏
,

� � � � � � � � � � � � � � � � � �
� ,

� � � � � 谢文 昌
、

李文

英
�

���� � �
。

本次工作着重探讨了用比重法分离富集煤单一

显微组分的情况
。

� 比重液的选择及所需的设备

�
�

� 比重液的选择

煤中不同的单一有机显微组 分具有不同的密

度
,

这是 比重法分离的依据
。

按照所选 比重液 的不

同
,

可分为有机 比重液法和无机比重液法两种
。

有机

比重液法因所用的有机 比重液对煤质及其它相关有

机测试有很大影响而在煤成烃研 究中一般 不予采

用 �无机比重液法 目前常采用的比重液有氯化锌
、

氯

化艳和 � �
一

� 型 比重液等
,

氯化锌虽价格便宜
,

易于

配制
,

但氯化锌在分离后不 易洗尽
,

影 响试样 的活

性
�
氯化艳分离效果好

、

配制严格
,

不足之处在于价

格昂贵
,

而且要求试样须酸洗脱灰
,

这也会对煤本身

结构产生影响
� � �

一

� 型比重液为吉林冶金所研制的

一种无机络合物比重液
,

具有不溶解有机质
、

常温下

不易挥发
、

易与有机质混合
、

价格便宜且易于 回收重

复使用的特点
,

为国内许多单位所选用
,

是 目前煤成

烃 热模拟 研究 中组分 分离的首选 比重 液 �李珊
,

� �� � �
。

本次工作采用的就是 ��
一

� 型无机 比重液
。

�
�

� 显微组分分离所需设备及装置

主要设 备有破碎机
、

搅拌机
、

电动离心机
、

过滤

器
、

小型真空泵
、

恒温烘箱 �显微镜
� 比重计以及其它

辅助设备
。

� 样品的选择

分离 的样品通常是根据研究 目的和要求来确
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定
。

本次研究根据煤成烃模拟研究的需要
,

选择了一

些镜质体反射率 � 豁
�

� �
�

“�的腐殖煤
、

腐泥煤
、

残

殖煤及油页岩样品
,

其中一些样品中壳质组含量达

� � �以上 �表 � �
。

表 � 样品的产出情况

样 品 产 地 时 代 待分离的组分

气煤 山西大同 � 镜质体

气煤 山西大同 � 丝质体

腐泥煤 河北唐 山 �‘一 �� 藻类体

油页岩 黑龙江东宁 � 树脂体

残殖煤 浙江长 广 � � 树皮体

残殖煤 云南白沙坪 � � 角质体

气煤 山东济宁 � � 饱子体

� 分离富集的实验流程

�
�

� 样品破碎粒径的确定

样品破碎粒径的确定是整个煤显微组分分离富

集过程中最为关键的一步
。

样品的破碎片应遵循下

列原则
�

既要满足分离的要求
,

同时应尽量不破坏样

品中有机单体的形态
。

在破碎每一种样品前
,

先做一

煤光片
,

在显微镜下细致地测量待分离组分的粒径

�应至少测量 � � 点以上 �
,

并注意待分离组分与其它

有机显微组分和矿物之间的关系
,

然后主要根据其

平均粒径大小确定样品破碎的粒径及所用筛子的 目

数
。

研究表 明
,

样品破碎并全部通过 � �� 目�即小于

� �拜� �的筛子时
,

各单一组分绝大部分的已分开
,

即

可达到分离的要求
� 对于一些壳质组分 �如小抱子体

等 �
,

粒径应更小些
,

为 � � 拜� 左右
。

�
�

� 条件实验

条件实验的目的是确定样品中不同的
一

单一显微

组分所 用比重液的密度 系列
,

找出所需纯度的各显

微组分所占的密度区域
,

从而为下一步制 备性 富集

进行准备
。

下面以对河北唐山腐泥煤的藻类体的分离富集

为例
,

详细介绍条件实验的具体操作步骤
。

��� 取破碎好并通过 � �� 目筛子的河北唐山煤

样 � � � �
,

倒入一洁净的烧杯中
,

加入配制好的密度

为 �
�

� � � �� �
�

的 比重液
,

煤样与比重液的容量 比为

� � ��
。

��� 用搅拌器充分搅拌半小时
,

使得煤样颗粒充

分均匀地分散在比重液中
。

��� 将煤样与比重液的混合液倒入离心杯中�液

面与杯 口保持 � � �� � 距离
,

以免离心时常常洒落

在外 �
,

放入电动离心机 中 �相对的两个离心杯重量

大致相等 �
,

进行离心
。

转速控制在 � � �。一 � � � � 转 �

分钟
,

时间为 �� 分钟左右
。

确保组分最大程度地分

开
。

��� 离心后
,

将离心杯内的上层浮物小心地倒在

垫有滤纸的砂芯漏斗进行抽真空过滤
,

并反复用蒸

馏水冲至中性 �用 � � 试纸检验 �
。

��� 将过滤纸上 的分离富集物连同过滤纸一起

小心地取 出
,

放在表面皿内
,

放入恒温烘箱 中烘干

�温度为 � � �
‘
」

�
,

时间 � 小时 �
。

��� 将离心杯中的下层沉淀物过滤洗净后
,

加入

高 一级密度的比重 液 ��
�

� � � �� �
�
�

,

依次按照 �� �
、

�� �
、

�� �
、

�� �继续进行离心分离
,

直至完结
。

��� 按 照 �
�

�� � �� �
,

的密度 间隔
,

依次变换更

高一级密度的比重液
。

重复上述步骤
,

直至沉淀物很

少为止
。

��� 将上述得到的一系列烘干的分离富集物一

一研匀缩分
,

分别制成粉煤光片
,

在显微镜下进行鉴

定定量
。

表 � 为各密度级藻类体的定量结果
。

可以

看 出在 密 度 级 �
�

� � � � ��
,
�即密度 �一�一 �

�

� �

� �� �
�
�

,

藻类体纯度达到 ��  
,

同时计算出制备 ��

纯度为 ��  的藻类体需要的原始样品量
。

原始样品

孰卜
王
豁黯董诗

义“ � ,

� � �

�
�

�
� �一 � � �� �

这样就得出了所需高纯度的某一有机显微组分

�如藻类体 �所占的最佳密度 区域和 所需 的分离条

件
。

表 � 各密度级藻类体的百分含最统计

密密 度 级级 �
�

�》��� �
�

� ��� �
�

� ��� �
�

� ��� �
。

���� �
�

� ��� �
�

���� �
。

� ���

���� � � � � �������������������

上上层浮物物 ��
�

��� �
�

��� �
�

��� �
。

��� �
�

��� �
。

��� �
。

��� �
�

���

���� �������������������

藻藻 类 体体 � ��� � ��� � ��� � ���  ��� � ���  !!! ����

百百分含量量量量量量量量量量

���� �������������������

�
�

� 制备性富集
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制备富集即是根据前 面所 确定的样品破碎粒

径
、

分离条件及某一组分的最佳密度区域
,

直接分离

富集获得大量所需纯度的此种 显微组分
。

如对于上述的藻类体
,

样品的破碎粒径以通过

� � � 目的过 滤 筛
,

最 佳 密 度 区域 为 �
�

�� 一 �
�

��

� �� �
, ,

提取比例为 ��
� �

,

分离后藻类体纯度达到

� � �
。

类似地
,

我们分离富集了其它显微组分
。

� 结果与讨论

表 � 为各 显微组分分离富集物的显微定量结

果
。

由表可以看出
,

各种显微组分分离后的富集程度

高
,

均大于 �� �
,

绝大部分超过 ��  
,

能够满足煤成

烃热模拟研究的需要
,

表 明采用 ��
一

� 型无机 比重

液用比重法分离富集单一显微组分是成功的
。

表 � 各显微组分分离富集物的显微定且结果及对比

原徉品中的 分离富集后

样 品 待分离的组分 原始百分 含量 纯 度

�写 � �� �

��� 欲分离富集到 �� 高纯度 的镜质体或丝质

体
,

需要 已经初选过的样品数克至数十克
。

而欲分离

富集到 �� 高纯度的壳质组的单一有机显微组分
,

则

需要 � � � � 左右已经初选过的样品
。

��� 对于气煤及低于气煤阶段的煤样
,

各显微组

分的分离密度 区域分别为
�

壳质组 � �
�

� � � � � �
, ,

镜

质组为 �
�

� � 一 �
�

� �� � � �
, ,

惰性组为 �
�

� �一 �
�

� � � �

� �
� �
其中壳质组的各单一显微组分的密度 区域略

有差别
�
饱子体为 �

�

�� � �
�

� � �  
!∀

# ,

树脂体为 1
.
06

一 1
.
109/em

, ,

角质体为 1
.
16一 1

.
209/em

, ,

树 皮体

为 1
.
20~ 1

.
249 /em

3 ,

藻类体为 1
.
18一 1

.
2 29 /cm

3。

(4 ) 对于煤系泥岩和其它烃源岩中的显微组分

分离
,

由于其中矿物多而有机质很少
,

本次工作亦进

行 了尝试
,

但未得到理想的结果
,

仍有待进 一步 研

究
。

感谢中国矿业大学北京研究生部任德贻教授
、

毛鹤龄 高级 工 程师在实验过程 中给予 的指导和 帮

助
。
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通过本次研究
,

取得 以下几点认识和看法
。

( l) 样品的破碎应遵循下列原则
:
既要满足显微

组分分离的要求
,

同时应尽量不破坏样品中有机单

体的形态
。

在样品破碎前
,

应尽量进行
一

手选
,

使欲分

离的显微组分相对富集些
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