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前 言

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定

起草。

本文件由中华人民共和国自然资源部提出。

本文件由：全国自然资源与国土空间规划标准化技术委员会（SAC/TC93）归口。

本文件起草单位：沈阳岩土工程技术测试开发有限公司。

本文件主要起草人：洪军、韩宇、李本军、王福龙、刘晓芳、李小坤、赵炜、高洋洋、宫良永。
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油页岩样品的制备方法

1 范围

本文件规定了油页岩样品制备的总则、设施、设备、工具和制备过程。

本文件适用于油页岩样品的制备。

2 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。

DZ/T 0130.2 地质矿产实验室测试质量管理规范 第2部分：岩石矿物分析试样制备

NB/T 51011 油页岩含油率的测定 格金法

3 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

3.1 油页岩 oil shale
一种干馏后可获得页岩油的高灰分致密薄层状可燃有机岩。

4 制样总则

制备试样的目的

将采集送验的油页岩样品，经过破碎、混合、缩分和筛分等步骤制备成能代表原来油页岩样品的特

性分析测试用试样。

在下列情况下需要按附录 A 规定检验油页岩样品制备的精密度：

a) 首次采用本标准时；

b) 首次使用新的破碎设备时；

c) 制样破碎机维修后再使用时；

d) 对样品制备的精密度发生怀疑时；

e) 其它认为有必要校验制样精密度时。

5 设施、设备和工具

制样室应宽大敞亮，照明良好，并能划分出破碎、粉碎、缩分、干燥、操作台、存样等不同的独

立区域。室内不能有强对流空气，不受风雨及外来灰尘的影响，应有配套的通风除尘设备。

颚式破碎机：进料口尺寸>80mm，出料口粒度可调 1mm~13mm。

密封式粉碎机：可研磨至粒度<0.177mm。

二分器：二分器的格槽宽度为样品最大粒度的 2.5~3 倍，但不小于 5mm。格槽数目两侧应相等，

各格槽的宽度应该相同，格槽等斜面的坡度不小于 60°。

标准筛：孔径为 13mm,6mm,3mm 圆孔筛和 0.177mm 的方孔筛。

金属盘、毛刷、棕色广口磨口瓶、台秤、托盘天平、磅秤、清扫设备、操作台等。

电热鼓风干燥箱：温度可控，控制精度±1℃。

6 油页岩样品的接收与保存
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样品的包装

将现场采集到的油页岩样品称重（样品质量应满足所设计分析项目的需要），然后装入带封口的厚

壁塑料袋中密封（必要时多封几层，以避免页岩油损失）并在最短时间内送到实验室。

样品接收与记录

收到样品后，应按送样单与样品标签逐项核对，并核查样品的包装、质量、数量、粒度、采样地点

和采样深度等相关信息逐一记录，并要求双方签字确认。

收样和制样时间、使用设备情况、制样人员等详细信息要记录在登记本上。

实验室在收到样品后，应立即开始制样，制备好的样品应在3天内检测完毕，以防止样品中含油率

的损失。

7 油页岩样品制备过程

破碎

7.1.1 破碎过程

依据NB/T 51011对样品粒度的要求，应先使用颚式破碎机（5.2）调至出料粒度<13mm，将全部样品

进行初次破碎，并使其全部通过13mm标准筛，然后按照7.1.2将样品达到空气干燥状态。将颚式破碎机

（5.2）出料口粒度调至≤3mm处，将经初次破碎并空气干燥的样品（<13mm）全部破碎，并使其全部通

过3mm的圆孔标准筛。

7.1.2 空气干燥过程

空气干燥的方法如下：

a) 自然干燥法：将粒度<13mm 试样称重后，放入金属盘（5.6）中均匀摊平，厚度应小于 20mm，

置于阴凉干燥且无强烈对流的室内自然干燥 4 小时后，再次称重，试样质量变化不超过 0.1%，

视为达到空气干燥状态，否则继续干燥，并每隔半小时进行检查性称重，直到质量变化不超

过 0.1%为止。

b) 电热鼓风干燥箱干燥法：将粒度<13mm 试样称重后，放入金属盘（5.6）中均匀摊平，厚度应

小于 20mm，置于电热鼓风干燥箱（5.7）内，温度控制在 40℃以下（±1℃），干燥 1 小时后

再次称重，试样质量变化不超过 0.1%，视为达到空气干燥状态，否则继续干燥，并每隔半小

时进行检查性称重，直到质量变化不超过 0.1%为止。

缩分、取样和留样

整个缩分过程使用人工二分器（5.4）进行缩分，缩取的最小质量应满足测试项目的要求，并按其

标准制备成分析用试样。将粒度≤3mm的全部样品通过二分器均匀缩分成四份，取其三份，分别为油页

岩含油率试样（按NB/T 51011制取）、备查样和其他分析项目试样，每份质量不少于500g。各份试样分

别装入棕色广口磨口瓶中备用和留存。

对制样粒度有特殊要求的项目试样

粒度要求特殊的试验项目所用的样品的制备，应按本标准的各项规定，在相应的阶段使用相应设备

制取、同时在破碎时应采用逐级破碎的方法。即调节破碎机（5.2）破碎口，只使大于要求粒度的颗粒

被破碎，小于要求粒度的颗粒不再被重复破碎。

制备其他分析项目试样

其他分析项目试样应按照DZ/T 0130.2规定，需使用密封式粉碎机（5.3）粉碎，使其全部通过0.177mm

方孔标准筛（5.5），并装入棕色广口磨口瓶中。

制样流程图
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图 1 油页岩样品制备流程图

8 样品的留存

样品制备后3天内不能完成测试或备查样需要保留时间超过3天时，需将样品密封并放置在0℃~5℃
的条件下，含油率<10%的试样的留存时间为15天，逾期作废；含油率≥10%的试样的留存时间为5天，逾

期作废。
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A
A

附 录 A

（规范性）

制备油页岩样品全过程的精密度的检验方法

A.1 制样和化验精密度核验

制样和化验程序（或设备）精密度用核验制样和化验总方差是否超过目标值���
0 的方法进行。

核验方法如下：

a) 于试验第一缩分阶段缩分出一对双份试样，然后分别制成试验试样，并测定有关参数（一般

为灰分）。按此法缩取、制备和化验 10 对双份试样。

b) 按式 1 计算各对结果差值的标准差 s：

� = ��
2�

2�
······················································(A.1)

式中：

di—双份试样测定结果绝对差值；

n—双份试样对数，这里n=10。
或由10对双份试样测定结果绝对差值的平均值y，计算出标准差近似值：

� = 0.8862�····················································(A.2)
c) 将标准差 s 与方差目标值���

0 进行比较：

1) 如 0.70 ���
0 < � < 1.75 ���

0 ,则可认为制样和化验精密度符合要求；

2) 如� < 0.70 ���
0 ,则可认为精密度优于目标值；

3) 如� > 1.75 ���
0 ,则可认为精密度达不到目标值。

4) 如连续两组 10 对双份试样的标准差都落在目标值范围内或优于目标值，才能认可为制样

和化验精密度符合要求。
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