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多金属结核比表面积分析测试条件研究
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摘要：多金属结核富含多种关键战略金属，是重要的深海沉积矿产。多金属结核疏松多孔，具有从海水／
孔隙水中吸附痕量金属进而富集成矿的关键材料学特性，其比表面积是成矿作用研究的一个关键参数。目

前比表面积测试技术方法成熟，但很少应用于多金属结核的比表面积分析，且由于研究目的不同，样品预处

理条件也不同。本文探究了多金属结核ＢＥＴ比表面积测试的预处理条件，为多金属结核富集痕量金属研究
提供必要参数。对取自西太平洋、印度洋和大西洋的多金属结核样品，基于低温氮吸附法与静态容量法，采

用程序升温、累积加热和粒度对比三种实验技术路线，对多金属结核比表面积分析的预处理温度、时间和试

样粒度条件进行了研究。结果表明，程序升温测试在加热到２１０℃时比表面积测试结果进入平台期，一直持
续到３５０℃；在２１０℃条件下，以１ｈ为梯度累积加热测试比表面积，样品在累计加热３ｈ后测试结果基本稳
定。毫米级的块状试样相较微米级的粉末状试样，其比表面积测试值偏高１．０２７～２８．５３５ｍ２／ｇ。研究认为，
选取毫米级精度的块状样品在真空状态下２１０℃加热３ｈ，比表面积测试所得数据能够代表多金属结核的稳
定测试结果。该成果为多金属结核成矿作用研究提供了比表面积分析的预处理条件。

关键词：多金属结核；比表面积；预处理条件；粒度

要点：

（１）为深海多金属结核成矿作用研究提供了比表面积分析的预处理条件。
（２）在２１０℃下加热３ｈ脱气是多金属结核比表面积测试合适的预处理条件。
（３）多金属结核试样粒度从毫米级减小到微米级会造成比表面积测试值的降低。
中图分类号：Ｏ６１４ 文献标识码：Ａ

深海海底发育大量多金属结核，其中所含金属

是重要的潜在关键金属资源［１－４］，仅东太平洋Ｃ－Ｃ
区就发育３４０亿吨多金属结核，这些多金属结核覆
盖面积９００万 ｋｍ２，蕴藏７５００００万吨 Ｍｎ、２６５００万
吨Ｃｕ、３４０００万吨 Ｎｉ、７８００万吨 Ｃｏ［５］、１５００万吨稀
土氧化物（ＴＲＥＯ）［２］。虽然世界 Ｃｏ、Ｍｎ、Ｎｉ、Ｃｕ的
２０１８年储采比在２０～５０年之间［６］，但考虑到诸如

动力电池［７］和航空发动机［８］等新能源新技术对金

属需求的增长，以及陆地资源开发的环境成本和世

界资源分布的不均一性［７］，有必要加强开展多金属

结核成矿作用研究，以支撑深海多金属结核资源

勘查。

在多金属结核资源勘查中，掌握包括品位在内

的资源评价的关键参数及其控制因素至关重要。
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多金属结核成矿是通过铁锰氧化物胶体吸附海水或

沉积物孔隙水中的金属元素富集的［９］。海水中Ｃｏ、
Ｎｉ、Ｃｕ等金属元素含量极低，在 ｎｍｏｌ／Ｌ到 ｐｍｏｌ／Ｌ
之间［１０］。而多金属结核中Ｃｏ、Ｎｉ、Ｃｕ含量远高于海
水中金属含量。例如，Ｃ－Ｃ区 Ｃｏ含量为０．２１％，
Ｎｉ含量为１．３０％，Ｃｕ含量为１．０７％［２］。因此，在海

水中富集痕量金属元素［１１－１２］进而成矿，除了需要缓

慢的生长速率（３～８ｍｍ／Ｍａ）［１３］和相应漫长的成矿
时代外，多金属结核本身疏松多孔的材料学性质就

成为其成矿的必要条件［１４］。

比表面积分析仪、低温氮吸附法和静态容量法

在测试页岩和黏土矿物等地质样品比表面积中应用

广泛［１５－２１］。国内外测试多金属结核／富钴结壳比表
面积采用的比表面积分析仪类似，采用的方法都为

低温氮吸附法与静态容量法，然而由于研究目的的

差异，不同学者采用的脱气温度、时间和试样粒度却

各不相同［１２，２２－２４］，试样碎成 １～２ｍｍ小块［２３］或筛

成７５μｍ至 ４５μｍ的粉末［２４］，脱气温度在 １３０～
１４０℃，脱气时间３ｈ［２３］，或在１１０～９００℃区间开展
程序升温实验［２４］。薛婷［２５］在测试富钴结壳比表面

积时，其样品粒度控制在大约１７０μｍ，脱气温度设定
为２５℃，脱气时间设定为１６ｈ。研究多金属结核从海
水或孔隙水中吸附金属离子，确定合适的测试比表面

积的脱气温度、时间及试样粒度，则成了多金属结核

成矿作用研究中需要深入探究的科学问题。

本文以多金属结核成矿作用研究为目的，利用比

表面及孔径分析仪，基于低温氮吸附法与静态容量

法，采用程序升温、累积加热和粒度对比三种实验技

术路线，确定了多金属结核比表面积分析的预处理温

度和试样粒度条件。该项工作对深海多金属结核乃

至富钴结壳的成矿作用研究具有重要的支撑作用。

１　实验部分
１．１　仪器及工作条件

本文通过程序升温和时间梯度测试来研究多金

属结核比表面积测试的预处理温度和时间，通过粒度

与孔径测试来研究试样粒度对比表面积测试的影响。

使用的仪器为比表面及孔径分析仪（型号 ＪＷ－
ＢＫ１００Ｂ）。该仪器比表面积测试范围为０．０００５ｍ２／ｇ
至未知上限，标准样品重复精度≤±１．０％。仪器配
备热电偶加热炉，测试前需对放置在静态石英样品管

（内径７ｍｍ）中的样品在设定的温度下进行加热脱气
处理，在加热过程中仪器同时进行抽真空处理，加热

温度的上限为３５０℃。测试工作在自然资源部第一海
洋研究所地质综合测试实验室完成。

实验过程中，利用ＳＲＢ９－Ｃ型炭黑标准样品［平
均值为 １３７．９ｍ２／ｇ，误差（±３σ）范围为１３６．７５～
１３９．０５ｍ２／ｇ］对仪器状态进行校准。标准样品的测试
结果为 １３７．８７２ｍ２／ｇ、１３８．０７３ｍ２／ｇ和 １３７．９１３ｍ２／ｇ
（图１），表明该仪器对 ＳＲＢ９－Ｃ型炭黑标准样品的
测试值在误差范围之内，仪器运行正常，测试结果准

确。根据国家标准《气体吸附ＢＥＴ法测定固体物质
比表面积》（ＧＢ／Ｔ１９５８７—２００４），实验采用低温氮吸
附法和静态容量法测试比表面积，并通过 ＢＥＴ法计
算得出测试值。低温氮吸附法是指在液氮温度下，在

含氮的气氛中，粉体材料与氮气之间存在着吸附、吸

收、解吸等相互作用，当粉体表面吸附了完整的一层

氮分子时，可以通过其公式测得比表面积。静态容量

法是指改变样品管总氮气压力，用高精密压力传感器

测定出样品在不同氮气压力下吸附至饱和前后样品

室中氮气压力的变化，再根据气体状态方程计算出气

体的吸附量，可以按阶梯顺序测出吸脱附等温线，进

而进行比表面计算或孔径分析。ＢＥＴ法是指基于吸
脱附数据利用ＢＥＴ方程计算比表面积的方法。

图１　标准样品测试值与误差范围对比
Ｆｉｇ．１　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｔｅｓｔｖａｌｕｅａｎｄｅｒｒｏｒｒａｎｇｅ

１．２　实验样品
研究选取了来自太平洋、印度洋和大西洋共５个

站位的多金属结核样品，并分别选取了１５个子样，样
品和站位信息见表１，样品特征描述见表２。其中，站
位ＤＹ４８－Ⅱ－ＢＣ１８３６、ＤＹ４８－Ⅱ－ＢＣ１８２３、ＤＹ４８－Ⅱ
－ＢＣ１８２９ａ位于西太平洋海盆，水深为５２９２～５７５６
ｍ，样品类型分别为小型连生体状、小型球状、中型球
状和中型碎屑状结核，由大洋一号科学考察船于２０１８
年采集；４２Ⅰ－ⅠＢ－Ｓ０２３ＢＣ０３位于中印度洋海盆南部，
水深为４９２６ｍ，样品类型为小型球状结核，由海洋２２
号科学考察船于２０１７年采集；４６Ⅱ－（ＳＡＫＢ）－Ｓ６２－
ＢＣ０１位于安哥拉海盆西南部，水深为５１０３ｍ，样品类
型为小型连生体状结核，由向阳红０１科学考察船于
２０１８年采集。

—６３４—

第３期 　岩　矿　测　试　
ｈｔｔｐ：∥ｗｗｗ．ｙｋｃｓ．ａｃ．ｃｎ

２０２１年



考虑到样品的海域、类型、大小等对实验结果可

能 产 生 影 响，选 取 Ｎ１８３６、Ｎ１８２９ａ、Ｎ１８２３、
Ｎ１８２９ａ－１、Ｎ１８２３－１、Ｎ０３、Ｎ０１、Ｎ０３－１、Ｎ０１－１
共９个选自不同海域的子样开展温度测试实验。在
前期温度测试实验的基础上，对Ｎ０３－２、Ｎ０１－２共

２个子样开展加热时间的测试实验（ＢＥＴ）。为了避
免单一样品性质对实验结果的影响，对 Ｎ１８３６（１）、
Ｎ１８３６（２）、Ｎ１８２９ａ（１）、Ｎ１８２９ａ（２）、Ｎ１８２３（１）、
Ｎ１８２３（２）共６个子样开展粒度（样品的物理尺寸）
测试实验（ＢＥＴ）。

表１　样品和站位信息
Ｔａｂｌｅ１　Ｉｎｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｓａｎｄｓｔａｔｉｏｎｓ

站位号
水深

（ｍ）
海域 结核类型 样品号

实验条件

温度 时间 粒度
实验方法

测试参数

比表面积

Ｎ１８３６ √ ＢＥＴ √
ＤＹ４８－Ⅱ－ＢＣ１８３６ ５７５６ 西太平洋 Ｓ［Ｐ］ｓｓ Ｎ１８３６（１） √ ＢＥＴ √

Ｎ１８３６（２） √ ＢＥＴ √
Ｎ１８２３ √ ＢＥＴ √

ＤＹ４８－Ⅱ－ＢＣ１８２３ ５２９２ 西太平洋
Ｍ［Ｆ］ｓｒ Ｎ１８２３（１） √ ＢＥＴ √

Ｎ１８２３（２） √ ＢＥＴ √
Ｓ［Ｓ］ｓｒ Ｎ１８２３－１ √ ＢＥＴ √

Ｎ１８２９ａ √ ＢＥＴ √
ＤＹ４８－Ⅱ－ＢＣ１８２９ａ ５６２８ 西太平洋 Ｍ［Ｓ］ｓｓ Ｎ１８２９ａ（１） √ ＢＥＴ √

Ｎ１８２９ａ（２） √ ＢＥＴ √
Ｍ［Ｆ］ｓｓ Ｎ１８２９ａ－１ √ ＢＥＴ √

Ｎ０３ √ ＢＥＴ √
４２Ⅰ－ⅠＢ－Ｓ０２３ＢＣ０３ ４９２６ 印度洋 Ｓ［Ｓ］ Ｎ０３－１ √ ＢＥＴ √

Ｎ０３－２ √ ＢＥＴ √
Ｎ０１ √ ＢＥＴ √４６Ⅱ－（ＳＡＫＢ）

－Ｓ６２－ＢＣ０１
５１０３ 大西洋 Ｓ［Ｐ］ Ｎ０１－１ √ ＢＥＴ √

Ｎ０１－２ √ ＢＥＴ √

注：结核类型描述依据《大洋多金属结核矿产勘查规程》（ＧＢ／Ｔ１７２２９—１９９８）。

表２　样品特征描述
Ｔａｂｌｅ２　Ｄｅｓｃｒｉｐｔｉｏｎｏｆｓａｍｐｌｅｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓ

站位号 结核类型 样品编号 样品主要特征描述

ＤＹ４８－Ⅱ－ＢＣ１８３６ Ｓ［Ｐ］ｓｓ
Ｎ１８３６
Ｎ１８３６（１）
Ｎ１８３６（２）

小型连生体状，黑色，上下表面光滑，内含碳酸盐物质，类似于珊瑚，无生物遗

迹，核心不可见，表示为Ｓ［Ｐ］ｓｓ

ＤＹ４８－Ⅱ－ＢＣ１８２３
Ｍ［Ｆ］ｓｒ

Ｓ［Ｓ］ｓｒ

Ｎ１８２３
Ｎ１８２３（１）
Ｎ１８２３（２）

Ｎ１８２３－１

中型碎屑状，上表面光滑，下表面粗糙，质量３１ｇ，黑色，无生物遗迹，核心不可
见，表示为Ｍ［Ｆ］ｓｒ

小型球状，黑色，上表面光滑，下表面粗糙，无生物遗迹，核心不可见，表示为

Ｓ［Ｓ］ｓｒ

ＤＹ４８－Ⅱ－ＢＣ１８２９ａ
Ｍ［Ｓ］ｓｓ

Ｎ１８２９ａ
Ｎ１８２９ａ（１）
Ｎ１８２９ａ（２）

上下表面光滑，黑色，质量７４ｇ，破碎严重，无生物遗迹，核心不可见，表示为
Ｍ［Ｓ］ｓｓ

Ｍ［Ｆ］ｓｓ Ｎ１８２９ａ－１
黑色，破碎而成，形状极其不规则，上表面光滑，下表面粗糙，无生物遗迹，核心

不可见，表示为Ｍ［Ｆ］ｓｒ

４２Ⅰ－ⅠＢ－Ｓ０２３ＢＣ０３ Ｓ［Ｓ］
Ｎ０３
Ｎ０３－１
Ｎ０３－２

小型球状，质量２ｇ，表示为Ｓ［Ｓ］型

４６Ⅱ－（ＳＡＫＢ）－
Ｓ６２－ＢＣ０１

Ｓ［Ｐ］
Ｎ０１
Ｎ０１－１
Ｎ０１－２

小型连生体状，黑色，表示为Ｓ［Ｐ］型

—７３４—
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１．３　实验方法
在测试标准样品校准仪器后，以氮吸附 ＢＥＴ法

为基础，使用程序升温、累积加热、粒度对比三种研

究方法，对预处理温度、时长、试样粒度对比表面积

测试的影响进行了探究。

图２　程序升温实验的比表面积与脱气失重变异曲线
Ｆｉｇ．２　Ｖａｒｉａｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓｏｆｓｐｅｃｉｆｉｃｓｕｒｆａｃｅａｒｅａａｎｄｄｅｇａｓｓｉｎｇｗｅｉｇｈｔｌｏｓｓｏｆｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｐｒｏｇｒａｍｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

（１）程序升温测试。实验首先选取５个样品
（Ｎ１８３６、Ｎ１８２９ａ、Ｎ１８２３、Ｎ０３、Ｎ０１），通过程序升温的
方式对样品进行预处理，考虑到较低温度对样品孔隙

内杂质影响极小以及热电偶加热炉能达到的最高加

热温度，将初始预处理温度设定为６０℃，最终预处理
温度设定为３００℃，每次实验温度升高３０℃（程序升
温）。考虑到样品在低温条件下需要更长的处理时

间，在 ６０℃时预处理加热 ３００ｍｉｎ，９０℃时加热
１８０ｍｉｎ，１２０℃时加热９０ｍｉｎ，１５０～３００℃每次加热都
为６０ｍｉｎ。每次预处理结束，仪器系统真空系统压力
达到４Ｐａ后，开始测试样品的比表面积，并复称样品
质量，然后继续加热、测试，直至完成３００℃条件下的
样品预处理和测试实验。第一次程序升温测试结束

后，在经过预处理的样品 Ｎ０３和 Ｎ０１中选取样品
Ｎ０３－１和Ｎ０１－１，再次从２１０℃按３０℃的梯度加热
测试到３００℃，以便与６０～３００℃程序升温的测试结
果进行对比。第二次程序升温测试时，选取两个样品

Ｎ１８２９ａ－１、Ｎ１８２３－１，按照第一次程序升温测试的步
骤，以３０℃为梯度（最后一次测试升温梯度为２０℃），
将预处理温度从６０℃按梯度逐步升高至３５０℃进行
程序升温测试。

（２）累积加热测试。实验选取Ｎ０３－２和Ｎ０１－２
两个样品，使用温度测试所得２１０℃的加热预处理条
件，进行１ｈ的预处理，在真空系统压力达到２～４Ｐａ之
后，测试样品的比表面积，然后以１ｈ为梯度，逐步延
长样品的预处理时间，共进行了时长为４ｈ的测试。

（３）粒度测试。实验选取Ｎ１８３６（１）、Ｎ１８３６（２）、
Ｎ１８２９ａ（１）、Ｎ１８２９ａ（２）、Ｎ１８２３（１）、Ｎ１８２３（２）共６个样
品，样品碎块的长轴直径处理为５ｍｍ左右（误差范围
为１ｍｍ，毫米级），在２１０℃下加热３ｈ后，使用ＢＥＴ法
测试６个样品的比表面积。测试完成后，使用玛瑙研
钵对测试完毕的样品进行粉碎处理，研磨成粒径小于

１ｍｍ的粉末（微米级），在２１０℃下加热３ｈ后，使用ＢＥＴ
法对研磨后的粉末样品的比表面积再次进行测试。

２　结果与讨论
２．１　样品脱气温度升高导致比表面积测试值增大

通过程序升温测试得到的比表面积和相应的脱

气失重结果如图２所示。图２ａ显示，来自不同海域

—８３４—
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的５个多金属结核样品随着预处理温度升高至
２１０℃，比表面积测试值逐渐增大，且比表面积测试
值在整个程序升温过程中具有相同的变化趋势。比

表面积测试值在２１０～２４０℃时达到最大值，且５个
样品预处理温度在２１０℃与２４０℃时，比表面积测试
结果差值均在误差范围之内。图 ２ｂ显示，第一次
（６０℃）预处理脱气失重最大，随后持续小幅上升，
在２１０～２４０℃时基本进入平台期。图２ｃ显示，完
成程序升温（６０～３００℃）测试的样品再次进行２１０
～３００℃区间程序升温测试，比表面积的测试结果基
本保持稳定。图２ｄ显示，在６０～２１０℃范围内，比
表面积测试值单调递增；在２１０～３５０℃范围内，比
表面积测试值基本处在平台期。

测量多金属结核的比表面积，需要综合考虑加

热脱气，以及在加热不同阶段锰氧化物矿物相变等

因素。Ｐａｒｉｄａ等［２４］基于多金属结核程序升温锻烧

实验提出，从３０℃到１３５℃，失重１４．５％，为物理吸
附的水；从１３５℃到４２５℃，失重约８％，可能来自于
结构水的分解；温度＞４２５℃，失重约８％，则可能来
自于氧化物的分解。多金属结核锰矿物包括 １ｎｍ
锰矿相、０．７ｎｍ锰矿相和水羟锰矿［９，２６］，但 １ｎｍ锰
矿相在室温晾干或１００℃烘烤后会相变为０．７ｎｍ锰
矿相［２７］。在低于１３５℃脱气的预处理条件下，多金
属结核锰矿物层间距变小。尽管如此，依据国标

《压汞法和气体吸附法测定固体材料孔径分布和孔

隙度 第 ２部分：气体吸附法分析介孔和大孔》
（ＧＢ／Ｔ２１６５０—２００８），利用氮气作为吸附气体，可
测定的最小孔径为０．５ｎｍ，所以此时仍可测量多金
属结核的初始比表面积。但由于脱气不彻底，此时

获得的比表面积测量值将低于多金属结核原始比表

面积。多金属结核在马弗炉中从１１０℃连续升温锻
烧至 ９００℃，Ｏ／Ｍｎ值从 １．９４下降至 １．３８，暗示
ＭｎＯ２逐渐转变为 Ｍｎ２Ｏ３和 Ｍｎ３Ｏ４

［２４］，其中，从

１１０℃到２００℃，Ｏ／Ｍｎ值从１．９４下降至１．９３，基本
保持恒定；从２００℃到３００℃，Ｏ／Ｍｎ值从１．９３下降
至１．８１，变化明显，此后从３００℃至９００℃，Ｏ／Ｍｎ值
持续降低至１．３８，表明在超过３００℃条件下对多金
属结核进行煅烧，会明显改变其矿物成分。因此，在

高于３００℃（特别是高于４００℃）脱气的预处理条件
下，获得的比表面积测量值是多金属结核矿物成分

发生明显变化后的比表面积。在１３５～３００℃之间
进行加热脱气，正如本文测试数据所示，随着温度的

提高，试样失重持续发生。相应地，比表面积测试值

也呈现上升趋势，但温度达到２１０～３５０℃时，比表

面积测试值进入平台期。这些数据表明，在１３５～
３００℃之间多金属结核仍然在发生脱气，但脱气程度
逐渐降低。需要指出的是，在２１０℃以上时，矿物可
能已经开始发生相变。上述分析表明，在 ２１０～
３００℃区间，多金属结核比表面积的测试值上升到平
台期，但矿物成分开始发生变化。综合考虑多金属

结核加热脱气程度和矿物成分变化程度，本文选择

２１０～２４０℃区间的比表面积测试值，用以表征多金
属结核的初始比表面积。

２．２　三小时脱气可获得稳定的测试结果
以２１０℃为预处理温度，通过时间梯度测试所

得结果显示（图３），在２１０℃恒温加热条件下，完成
２ｈ预处理，比表面积的测试值仍存在波动；完成３ｈ
预处理后，比表面积的测试值基本稳定，样品

Ｎ０３－２的比表面积测试值稳定在 １７９．７１５～
１７９．７２４ｍ２／ｇ，样品Ｎ０１－１的比表面积测试值稳定
在２４６．４５７～２４７．０１０ｍ２／ｇ，此时测试值的变异系数
为０．００％和０．１６％。结果表明，多金属结核样品在
２１０℃加热处理 ３ｈ，足以获得稳定的比表面积
测试值。

图３　预处理时长测试实验比表面积分布
Ｆｉｇ．３　Ｓｐｅｃｉｆｉｃｓｕｒｆａｃｅａｒｅａｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｔｉｍｅ

ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔ

Ｓｔａｓｈｃｈｕｋ等［２３］在１３０～１４０℃下加热３～３．５ｈ
进行预处理后即可测试富钴结壳和多金属结核的比

表面积，而薛婷［２５］在低温（２５℃）下抽真空１６ｈ才能
进行测试，表明高温能够提高脱气的速度。本实验

所使用的预处理温度相对更高，预处理时间相对更

短，在２１０℃条件下加热处理３ｈ，即可获得稳定的多
金属结核比表面积测试值。在不同温度和时间的条

件下对多金属结核和富钴结壳进行脱气，获得的比

表面积测试值物理含义有所差别。薛婷［２５］获得的

比表面积测试值可能表征物理吸附水部分脱附后富
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钴结壳的吸附能力；Ｓｔａｓｈｃｈｕｋ等［２３］获得的比表面

积测试值可以表征全部物理吸附水脱附［２４］后富钴

结壳和多金属结核的吸附能力。本实验获得的比表

面积测试值表征的是全部的物理吸附水和大部分的

结构水脱附后，多金属结核呈现出的吸附能力。

２．３　试样粒度减小可导致比表面测试值减小
本文对粒径为毫米和微米级样品的比表面积测

试结果进行对比研究。结果显示，试样由块状破碎

至粉末状导致所有试样的比表面积测试值降低

（表４），６个试样的比表面积测试值平均降幅为
１６．８２６ｍ２／ｇ，其中试样 Ｎ１８２９ａ（１）降幅为 １．０２７
ｍ２／ｇ，为最小降幅。考虑到实验仪器的测试精度，
认为该样品比表面积基本不变，但试样 Ｎ１８２３（２）
降幅十分明显，其比表面积测试结果从 ４０２．７１４
ｍ２／ｇ下降至３７４．１７９ｍ２／ｇ，降幅达到２８．５３５ｍ２／ｇ。

本实验结果显示，试样由粒径为毫米的块状处

理为粒径为微米的粉末状，会导致比表面积测试结

果的降低。Ｓｔａｓｈｃｈｕｋ等［２３］在测试铁锰结核和结壳

的比表面积时，其样品的粒度是１～２ｍｍ的小块，薛
婷［２５］则是用一定孔径的筛子将样品的物理尺寸控

制在 １７０μｍ左右。Ｓｔａｓｈｃｈｕｋ等［２３］和薛婷［２５］获得

的比表面积测试数据的差异，除了受样品自身物理

性质和脱气温度差异影响外，还可能受到试样粒度

的影响。因此，在测试多金属结核比表面积时，要求

试样具有相似的粒度，为表征多金属结核的原始比

表面积，本文建议试样粒径应处于毫米级。

表４　试样粒度对比表面积测试结果的影响

Ｔａｂｌｅ４　Ｅｆｆｅｃｔｏｆｓａｍｐｌｅｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅｏｎｔｅｓｔｖａｌｕｅｓｏｆｓｐｅｃｉｆｉｃ

ｓｕｒｆａｃｅａｒｅａ

样品编号
比表面积测试值（ｍ２／ｇ）

研磨前，试样粒径约５ｍｍ 研磨后，试样粒径＜１ｍｍ

Ｎ１８３６（１） ２７４．３４９ ２６３．４６７
Ｎ１８３６（２） ２６９．１４８ ２４２．４５６
Ｎ１８２９ａ（１） ３１２．９１９ ３１１．８９２
Ｎ１８２９ａ（２） ３６４．４３２ ３４４．９１５
Ｎ１８２３（１） ３５１．７３７ ３３７．４３２
Ｎ１８２３（２） ４０２．７１４ ３７４．１７９

３　结论
本研究针对大洋多金属结核疏松多孔的物理性

质，利用比表面及孔径分析仪，对其进行比表面积分

析实验。在此基础上，探讨了预处理条件（温度、时

长、试样粒度）对比表面积测试的影响。实验结果

表明，将样品在真空系统中在２１０℃下加热３ｈ，可以
获得稳定的、可重复的多金属结核比表面积测试结

果。将样品粒度从毫米级处理为微米级时，比表面

积测试结果减小，提出选取粒度处于毫米级的块状

多金属结核样品，以测试多金属结核的原始比表

面积。

本文基于系统的多金属结核比表面积分析的预

处理条件研究工作，明确了影响多金属结核比表面

积分析的温度、时间和粒度条件，并确定了不同预处

理条件对应的比表面积测试值的物理含义，对后续

不同区域、不同成因类型的大洋多金属结核比表面

积测试分析以及成矿条件对比研究提供了支持。
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