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摘要：孔隙度是页岩气藏勘探、评价的关键参数，快速、准确测定页岩孔隙度对于储量计算至关重要。目前

有氦气法、液体饱和法、图像分析法应用于页岩孔隙度测定，但方法间、实验室间比对效果欠佳。本文选取

６９件四川盆地下志留统龙马溪组页岩样品，应用Ｘ射线衍射、氩离子抛光－扫描电镜、压汞－氮气吸附等分
析测试技术研究样品特征，开展方法间的孔隙度测定比对实验，分析各方法的适用性。结果表明：①龙马溪
组页岩黏土含量高、有机质孔隙多、孔喉细小、渗流能力差，导致了外来液体和气体难以快速进入孔隙中，对

岩心图像资料的分辨率有很高要求；②液体饱和法（酒精法）使用２０ＭＰａ压力饱和样品２４ｈ，导致了岩心损
伤，测得的孔隙度偏离真实值；图像分析法因忽略了矿物基质中的微孔（孔径 ＜２ｎｍ）和介孔（孔径 ＜５０ｎｍ）
等因素使孔隙度测定结果不可靠；③氦气法孔隙度测定结果与烘干温度、稳定时间密切相关，温度越高则测
得的孔隙度越大，稳定时间过短会使孔隙度结果偏小。在６０℃下烘干岩心２４ｈ以上至恒重状态后，通过设
置合理的稳定时间，氦气法可获得准确的孔隙度结果，适当提高注入压力有助于加快实验速率。

关键词：页岩孔隙度；氮气吸附；样品损伤；氦气法；烘干温度；稳定时间

要点：

（１）龙马溪组页岩黏土含量高、有机质孔隙多、孔喉细小，液体加压饱和过程会损伤岩心，导致孔隙度测定
结果偏离真实值。

（２）６０℃下样品可烘干至恒重，温度过高可能导致黏土束缚水和结构水被除去，改变页岩孔隙结构。
（３）氦气法孔隙度实验中稳定时间不应少于所需平衡时间，提高注入压力有助于加快实验速率。
中图分类号：ＴＥ１２２ 文献标识码：Ｂ

页岩气是以吸附和游离方式赋存于富有机质泥

页岩中的自生自储式天然气［１］。中国四川盆地龙马

溪组页岩分布广泛而稳定，实践表明该层系页岩气

勘探开发前景广阔［２］，亟需开展储量评价工作。

孔隙度是作为基础的储层物性参数［３］，是页岩气储量

评价过程中容积法计算游离气含量的关键因素之一，

这对孔隙度实验速率和数据精度提出了较高的要求。

目前国外常用美国天然气研究所的 ＧＲＩ方法
进行页岩总孔隙度实验，中国常用于页岩孔隙度测

定的众多方法可以分为三大类：①氦气法；②液体饱
和法，包括酒精法、压汞法、核磁共振法等；③图像分
析法。国家标准《页岩氦气法孔隙度和脉冲衰减法
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渗透率的测定》（ＧＢ／Ｔ３４５３３—２０１７）和《岩心分析
方法》（ＧＢ／Ｔ２９１７２—２０１２）中介绍有单双室法、
饱和称重法等方法测定岩石孔隙度；孙建孟等［４］以

核磁共振法分析不同粉碎程度的页岩孔隙度有效

性；李磊等［５］以电子计算机断层（ＣＴ）扫描技术为基
础，计算了四川元坝地区页岩的微裂缝孔隙度；张涛

等［６］同时应用压汞、核磁共振、图像分析、液体饱和

等方法开展研究；于萍等［７］分别通过吸水实验和氦

气法开展了页岩孔隙度测定工作。前期研究初步探

索了页岩孔隙度实验的多种方法，保障了勘探开发

进程。王世谦［８］通过分析大量数据指出方法间、实

验室间比对效果不甚理想，有必要进行综合对比与

优选。总体来看，以往研究工作局限于特定方法的

深入讨论，对于方法间数据差异的来源和理论分析

还有待细化。

本文通过氩离子抛光 －扫描电镜分析、压汞 －
氮气吸附联测等，明确样品矿物组成、孔隙结构和渗

吸特征，开展了氦气法、液体饱和法（酒精法）及图

像分析法的孔隙度比对实验。结合比对结果和样品

损伤情况以及不同方法的实验原理，研究其在四川

盆地龙马溪组页岩中的适用性，并探讨了烘干温度、

稳定时间等实验条件的影响，为页岩孔隙度实验方

法优选和改进提供理论依据。

１　实验部分
１．１　样品采集

样品采自于四川盆地内川东南低陡构造带永川

新店子背斜的ＹＹ－９井，龙马溪组页岩厚度７８ｍ，以
１ｍ间隔取样６９件作为本次实验样品。其有机质含
量丰富，总有机碳（ＴＯＣ）平均含量为２．３７％，最高可
达６．０６％；热演化程度相近，已达到高－过成熟阶段，
镜质体反射率（Ｒｏ）介于２．７０％～３．０５％之间。
１．２　仪器设备

所有实验测试工作均在页岩气评价与开采四川

省重点实验室进行。采用设备包括 ＡｘｉｏＳｃｏｐｅ．Ａ１
偏光显微镜、Ｘ’ＰｅｒｔＰｏｗｄｅｒＸ射线衍射仪、ＰＥＣＳⅡ
氩离子抛光仪、Ｓｉｇｍａ３００场发射扫描电镜、Ａｕｔｏ
Ｐｏｒｅ９５００压汞仪、ＡＳＡＰ２４６０比表面分析仪、
ＭＥＴＴＬＥＲＴＯＬＥＤＯＡＬ２０４天平、ＰＨＩ－２２０型孔隙
度测定仪、ＨｅｌｉｏｓＮａｎｏＬａｂ６６０聚焦离子束扫描电
镜、ＰｈｏｅｎｉｘｎａｎｏｔｏｍＭ型ＣＴ扫描仪等。
１．３　实验方案

取不同深度的样品明确矿物组成、孔隙结构和

渗吸特征，再进行方法间的孔隙度比对实验，最后对

采用不同方法测定孔隙度后的样品开展孔隙结构研

究，探讨样品的损伤程度。

１．３．１　样品特征分析
块状样品磨制为厚０．０３ｍｍ薄片，在显微镜下

进行薄片鉴定。粉末样品磨至２００目，用 Ｘ射线衍
射仪进行全岩矿物分析明确矿物组成。将氩离子抛

光处理后的２～４ｍｍ大小的块状样品在扫描电镜下
观察，划分孔隙类型；再用块状样品进行压汞测试，

取８０～１００目粉末在４０℃条件下烘干４ｈ后进行氮
气吸附实验，联合测定后得到孔径分布情况。将块

状样品置于液体中，根据不同时间的质量变化绘制

曲线，以研究其渗吸特征。

１．３．２　孔隙度不同测定方法比对实验
在不同深度钻取直径为 ２．５４ｃｍ的柱塞样，先

进行氦气法孔隙度实验，再将柱塞样切为两段，分别

采用液体饱和法（酒精法）、图像分析法测定其孔隙

度，对不同方法测得的孔隙度结果以及液体饱和法

（酒精法）实验前后的样品孔隙结构进行对比，结合

实验原理确定各种方法的使用效果。

（１）氦气法
依据波义耳定律，以吸附性能差、分子小的氦气

作为测试气体，分别由双室法、单室法测定颗粒体积

和孔隙体积，再求取孔隙度的方法称为氦气法孔隙

度实验。选取长度３ｃｍ以上、两端面平行且垂直于
轴线的柱塞样［９］，在６０℃条件下烘干后测定其氦气
法孔隙度。

（２）液体饱和法（酒精法）
为避免黏土矿物的水化作用影响孔隙度结

果［６］，选用酒精作为测试流体，将样品在６０℃条件
下烘干称重，置于实验装置中，抽真空至 ７×１０－４

Ｐａ，在２０ＭＰａ下加压饱和酒精２４ｈ，再取出样品，称
量其饱和质量以及浸没于酒精中的质量，根据阿基

米德原理计算酒精法孔隙度作为液体饱和法数据。

这里未采用核磁共振和压汞实验测定孔隙度，

是因为黏土矿物中大量层间水产生的核磁信号会导

致核磁孔隙度偏大［１０］，而页岩颗粒粒径对核磁共振

孔隙度结果也有影响［１１］；受进汞压力限制，汞难以

进入２．９８ｎｍ以下的孔隙空间［１２］，压汞孔隙度是偏

小的，并且进汞过程中容易产生人工裂缝，影响结果

准确性。

（３）图像分析法
首先钻取直径为１ｍｍ的小样放在载物台上旋

转３６０°，以６００ｎｍ分辨率进行扫描，Ｘ射线穿透物
体后可获得大量 ＣＴ图像。完成三维模型重构后，
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使用ＶＧＳｔｕｄｉｏＭａｘ软件以灰度阈值分割［１３］，对孔

隙空间进行提取和统计［１４－１６］。再在干酪根区域选

取１５μｍ×１５μｍ×７μｍ的子样，用离子束垂直表面
切割得到５～２０ｎｍ厚的连续切片，以７ｎｍ的分辨率
识别有机质孔隙，计算其占干酪根的体积百分比。

将有机质孔隙体积百分比修正至 ＣＴ扫描的尺度
后，可计算得到孔隙度数据［１７］。

１．３．３　样品损伤情况分析
将进行了液体饱和法（酒精法）孔隙度实验的

样品，磨制成８０～１００目粉末，烘干后再次进行氮气
吸附实验，并与孔隙度实验前孔隙结构进行比较、分

析，明确样品在孔隙度实验中的损伤情况。

２　结果与讨论
２．１　页岩样品特征
２．１．１　矿物组成

黏土矿物、石英、碳酸盐矿物和长石是龙马溪组

页岩的主要矿物类型，纵向上随深度增加，具有石英

含量递增而黏土矿物含量逐渐减少的规律。黏土矿

物种类主要是伊利石、绿泥石和伊蒙混层，在偏光显

微镜下为黄褐色，（纹）层状构造明显。石英和长石

在显微镜下难以区分，呈棱角状、细小粒状零散分布

于隐晶或微晶的黏土矿物集合体中。其他矿物包括

黄铁矿、菱铁矿和海绿石等，呈团块状、条带状在局

部聚集，偶见具有定向展布的细小片状云母。

２．１．２　孔隙结构
样品经氩离子抛光处理后，在扫描电镜图像上

识别出三类孔隙：有机质孔隙、黏土矿物孔隙和脆性

矿物孔隙。有机质孔隙属次生成因，是有机质在高

演化阶段裂解产生，数量众多，平面上呈椭圆或不规

则状，空间上由细小的喉道连通，内部结构复杂。黏

土矿物孔隙主要是片状黏土矿物集合体中发育的层

间缝和微裂缝。脆性矿物孔隙则是石英、长石、碳酸

盐矿物等的溶蚀孔和粒间孔。四川盆地涪陵气田龙

马溪组页岩还存在构造裂缝作为第四类储集空

间［２］，但容易被有机质充填。

高压压汞和氮气吸附均被用于表征孔隙结

构［１８－２２］。实验选取７件页岩样品进行压汞和氮气
吸附实验，按照《页岩全孔径分布的测定 压汞 －
吸附联合法》（ＮＢ／Ｔ１４００８—２０１５）规定，以６ｎｍ为
衔接点将压汞测得的大－中孔孔径分布和氮气吸附
测得的中－微孔孔径分布数据进行归一化计算和拼
接，得到样品全孔径分布如图 １所示，可见微孔
（孔径＜２ｎｍ）和介孔（孔径＜５０ｎｍ）占绝对优势。

图１　龙马溪组页岩孔径分布
Ｆｉｇ．１　ＰｏｒｅｄｉａｍｅｔｅｒｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｓｈａｌｅｉｎｔｈｅＬｏｎｇｍａｘｉ

Ｆｏｒｍａｔｉｏｎ

２．１．３　渗吸曲线
自然状态下流体通过某种机理侵入岩石基质的

过程称为自发渗吸，吸收液体与样品质量的比值即

为自吸率。２０℃时页岩样品在不同液体中的自吸曲
线初期上升较快，随后上升速率减慢、形态逐渐平

稳，最终在酒精、蒸馏水和５％浓度的氯化钾溶液中
的自吸率分别仅为０．９４％、０．８９％、０．７９％。氮气
吸附测得该样品孔容为０．０１４７７ｃｍ３／ｇ，温度２０℃时
酒精、蒸馏水和５％浓度的氯化钾溶液密度分别为
０．７９９ｇ／ｃｍ３、１ｇ／ｃｍ３、１．０５ｇ／ｃｍ３，孔隙中充满三种液
体产生的质量变化应当介于１．１８％ ～１．５５％。说
明无外界压力驱动时，各种液体都难以通过自发渗

吸作用充满孔隙空间。这是由于样品中总有机碳

（ＴＯＣ）含量高，有机孔是主要储集空间之一［２３］，

页岩颗粒对有机溶剂润湿亲和力较强，呈弱油湿特

征，酒精能进入微孔内，但有机孔形态复杂、孔道迂

曲度大导致渗吸速率偏慢，需要较长的时间才能达

到稳定；黏土矿物含量高使得块状页岩表面有强亲

水性［２４］，但黏土矿物水化会堵塞孔隙［２５］、形成中等

偏强的水敏损害，降低渗流能力。

２．２　孔隙度不同测定方法适用性分析
２．２．１　氦气法实验条件

（１）烘干温度
样品烘干是孔隙度实验必须的前处理步骤，岩

样中的水分包括可动水、毛细管束缚水、闭孔束缚

水、黏土束缚水和黏土结构水，其中可动水和毛细管

束缚水存在于孔隙空间内。蒋裕强等［２６］研究认为

在８０℃以下主要损失可动水和毛细管束缚水，８０～
１２０℃基本不损失水，１２０℃以上主要损失黏土束缚
水。《页岩氦气法孔隙度和脉冲衰减法渗透率的测

定》（ＧＢ／Ｔ３４５３３—２０１７）和《岩心分析方法》（ＧＢ／Ｔ
２９１７２—２０１２）推荐的烘干温度分别是 １１５℃和
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６０℃，烘干温度越高则相应的孔隙度结果越大［２７］。

将１０件样品在６０℃条件下烘干，发现２４ｈ后质量
变化均已小于０．２‰，达到恒重状态。Ｐｅｒｔｈ盆地的
实践［２８］也表明页岩孔隙内的水分在６０℃下即可完
全除去，温度过高可能会改变孔隙结构。因此推荐

页岩样品的烘干温度以６０℃为宜。
（２）稳定时间及注入压力
页岩样品孔喉细小，微孔和介孔占绝对优势。

氦气在形态复杂的有机质孔隙内扩散速度较慢，压

力达到平衡前，孔隙度结果与稳定时间呈正相关关

系（图２）。将氦气充满孔隙空间所需的时间称为平
衡时间，柱塞样长度越小、渗透率越高，则平衡时间

越短。注入压力也会影响平衡时间：在柱塞样上下

游设置初始压差０．８ＭＰａ，逐步提高上游注入压力，
发现平衡时间明显减少（图３），即注入压力越大，气
体分子越能快速进入并充满孔隙［２９］。《岩心分析方

法》（ＧＢ／Ｔ２９１７２—２０１２）规定注入压力范围为
０．６８９～１．３７８ＭＰａ，在此区间内可尽量提高压力来
缩短所需平衡时间，以加快孔隙度实验速率，但设置

的稳定时间应该接近或超过平衡时间，否则会导致

孔隙度测定结果偏低。

图２　不同稳定时间下的孔隙度
Ｆｉｇ．２　Ｐｏｒｏｓｉｔｙｒｅｓｕｌｔｓｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｓｅｔｔｌｉｎｇｔｉｍｅ

图３　不同测试压力下的平衡时间
Ｆｉｇ．３　Ｂａｌａｎｃｅｔｉｍｅｕｎｄｅｒｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｓｔｐｒｅｓｓｕｒｅ

２．２．２　液体饱和法（酒精法）样品损伤情况
饱和酒精前后样品的氮气吸附等温线如图４所

示，吸附和脱附曲线在高压部分不重合形成吸附回

线，饱和酒精前后迟滞环特征一致，属于 ＩＵＰＡＣ
（国际纯粹和应用化学联合会）分类方案的Ｈ２ｂ型，
即孔隙形态保持为墨水瓶状无变化。吸附曲线均为

Ⅱ型，但饱和酒精后吸附曲线向下偏移，说明孔隙体
积发生变化，吸附量减小。

图４　龙马溪组页岩氮气吸附等温线
Ｆｉｇ．４　ＡｄｓｏｒｐｔｉｏｎｉｓｏｔｈｅｒｍｓｏｆｓｈａｌｅｉｎｔｈｅＬｏｎｇｍａｘｉＦｏｒｍａｔｉｏｎ

　　杨海等［３０］用蒸馏水饱和页岩样品后发现，在黏

土矿物膨胀应力和矿物颗粒溶蚀作用的影响下，裂

缝体积分数和总表面积明显增加，ＣＴ扫描图像上清
晰可见原始裂缝的扩张、延伸和新裂缝的产生。

总之，液体加压饱和过程会对页岩孔隙结构产生不

可逆改变，导致孔隙度结果偏离真实值［３１］。

２．２．３　孔隙度测定结果比对
从不同深度随机选取２５件页岩样品，分别采用

氦气法、液体饱和法（酒精法）测定其孔隙度，结果

如图５所示，氦气法孔隙度介于０．８３％ ～５．９８％，
平均值为３．０８％；液体饱和法（酒精法）孔隙度分布
在１．４５％～６．２７％，均值为４．０６％，二者趋势一致。
但对于液体饱和法（酒精法）的真空加压饱和过程

中孔隙结构产生了不可逆改变，尤其针对四川盆地

龙马溪组页岩，孔隙空间的微小扩张能使孔隙度明

显增大，因此液体饱和法（酒精法）测定的孔隙度在

低值区间偏高。

采用图像分析法测定３件样品孔隙度结果分别
为１．５８％、２．７６％、６．０２％，与氦气法数据吻合较
好，绝对差值均小于０．５％，获取的高分辨率图像可
提供直观的孔隙空间特征。页岩气藏评价，特别是

储量计算时，不连通的孔隙空间并无意义，但目前图
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图５　不同方法孔隙度测试结果
Ｆｉｇ．５　Ｐｏｒｏｓｉｔｙｍｅａｓｕｒｅｄｂｙｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ

像分析法在自动提取、统计分析时不能区分连通孔

隙和不连通孔隙，且忽略了矿物基质中微孔和介孔，

其孔隙度数据并不完全可靠。

３　结论
研究表明四川盆地龙马溪组页岩黏土含量高、

有机质孔隙发育、孔隙细小且形态复杂，页岩样品块

体亲水、颗粒亲油。在测定孔隙度常用的三种方法

中，液体饱和法（酒精法）的加压饱和过程改变孔隙

结构；图像分析法忽略了矿物基质中的微孔和介孔，

且不能区分连通孔隙和不连通孔隙；氦气法不损伤

岩心，适用于孔隙结构复杂的龙马溪组页岩。宜选

用形状规则、长度不小于３ｃｍ的柱塞样，在６０℃下
烘干后，以氦气为测试气体进行孔隙度实验，设置的

稳定时间不应少于所需平衡时间，可通过提高注入

压力的方式来加快实验速率。

本文结合龙马溪组页岩样品特征，通过实验分

析不同孔隙度测定方法的适用性，对提升孔隙度数

据准确度和加快实验速率提出了建议。该项工作可

为页岩孔隙度相关标准制修订和页岩气储量准确计

算提供参考。
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海相页岩巴西劈裂破坏特征［Ｊ］．天然气工业，２０２０，
４０（５）：７２－８０．
ＹａｎｇＨ，ＳｈｉＸＺ，ＹｉｎＣＢ，ｅｔａｌ．Ｂｒａｚｉｌｉａｎｔｅｎｓｉｌｅｆａｉｌｕｒｅ
ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆｍａｒｉｎｅｓｈａｌｅｕｎｄｅｒｔｈｅｈｙｄｒａｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔ
ｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｆｌｕｉｄｓ［Ｊ］．ＮａｔｕｒａｌＧａｓＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０２０，４０
（５）：７２－８０．

［３１］　周尚文，董大忠，张介辉，等．页岩气储层孔隙度测试
方法关键参数优化［Ｊ］．天然气工业，２０２１，４１（５）：
２０－２９．
ＺｈｏｕＳＷ，ＤｏｎｇＤＺ，ＺｈａｎｇＪＨ，ｅｔａｌ．Ｏｐｔｉｍｉｚａｔｉｏｎｏｆ
ｋｅｙｐａｒａｍｅｔｅｒｓｆｏｒｐｏｒｏｓｉｔｙｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｏｆｓｈａｌｅｇａｓ
ｒｅｓｅｒｖｏｉｒｓ［Ｊ］．ＮａｔｕｒａｌＧａｓＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０２１，４１（５）：
２０－２９．

Ｓｔｕｄｙｏｎ ＰｏｒｏｓｉｔｙＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ＭｅｔｈｏｄｓｏｆａＳｈａｌｅ
ＲｅｓｅｒｖｏｉｒｉｎｔｈｅＬｏｎｇｍａｘｉＦｏｒｍａｔｉｏｎ，ＳｉｃｈｕａｎＢａｓｉｎ

ＷＥＮＧＪｉａｎｑｉａｏ１，２，３，ＬＩＸｉａｗｅｉ１，２，３，ＱＩＭｉｎｇｈｕｉ１，２，３，ＺＨＡＮＧＹｅｙｕ１，２，３，ＷＡＮＧＹｕ１，２，３，
ＺＨＡＮＧＷｅｉ１，４

（１．ＳｈａｌｅＧａｓＥｖａｌｕａｔｉｏｎａｎｄＥｘｐｌｏｉｔａｔｉｏｎＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＳｉｃｈｕａｎＰｒｏｖｉｎｃｅ，Ｃｈｅｎｇｄｕ６１００９１，Ｃｈｉｎａ；
２．ＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙＩｎｎｏｖａｔｉｏｎＣｅｎｔｅｒｏｆＳｈａｌｅＧａｓＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎａｎｄＤｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｉｎＣｏｍｐｌｅｘＳｔｒｕｃｔｕｒａｌＡｒｅａｓ，Ｍｉｎｉｓｔｒｙ
ｏｆＮａｔｕｒａｌＲｅｓｏｕｒｃｅｓ，Ｃｈｅｎｇｄｕ６１００９１，Ｃｈｉｎａ；

３．ＳｉｃｈｕａｎＫｅｙｕａｎＴｅｓｔｉｎｇＣｅｎｔｅｒｏｆＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｃｈｅｎｇｄｕ６１００９１，Ｃｈｉｎａ；
４．ＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎａｎｄＤｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔ，ＰｅｔｒｏＣｈｉｎａＳｏｕｔｈｗｅｓｔＯｉｌａｎｄＧａｓＦｉｅｌｄＣｏｍｐａｎｙ，Ｃｈｅｎｇｄｕ
６１０２１３，Ｃｈｉｎａ）

—４０６—
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ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）ＳｈａｌｅｒｅｓｅｒｖｏｉｒｓｉｎｔｈｅＬｏｎｇｍａｘｉＦｏｒｍａｔｉｏｎｈａｖｅｈｉｇｈｃｌａｙｃｏｎｔｅｎｔａｎｄａｂｕｎｄａｎｔｓｍａｌｌｏｒｇａｎｉｃｐｏｒｅｓ．

Ｐｒｅｓｓｕｒｉｚｅｄｓａｔｕｒａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｏｆｅｘｔｒａｎｅｏｕｓｌｉｑｕｉｄｌｅａｄｓｔｏｄｅｖｉａｔｅｄｐｏｒｏｓｉｔｙｒｅｓｕｌｔｓ．
（２）Ｓｈａｌｅｓａｍｐｌｅｓｃａｎｂｅｄｒｉｅｄｔｏａｃｏｎｓｔａｎｔｗｅｉｇｈｔｕｎｄｅｒ６０℃．Ｂｏｎｄｗａｔｅｒａｎｄｓｔｒｕｃｔｕｒｅｗａｔｅｒｉｎｃｌａｙｍｉｎｅｒａｌｓ

ｗｉｌｌｂｅｒｅｍｏｖｅｄｕｎｄｅｒｈｉｇｈｅｒｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｔｈｕｓｄａｍａｇｉｎｇｔｈｅｐｏｒｅｓｔｒｕｃｔｕｒｅ．
（３）Ｓｅｔｔｌｉｎｇｔｉｍｅｏｆｈｅｌｉｕｍｐｏｒｏｓｉｔｙｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｉｓｓｕｇｇｅｓｔｅｄｔｏｅｘｃｅｅｄｔｈｅｎｅｅｄｅｄｂａｌａｎｃｅｔｉｍｅ．Ｈｉｇｈｅｒｉｎｌｅｔ

ｐｒｅｓｓｕｒｅｈｅｌｐｓａｃｃｅｌｅｒａｔｅｔｈｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｐｒｏｃｅｓｓ．

ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｐｏｒｏｓｉｔｙｉｓａｋｅｙｐａｒａｍｅｔｅｒｆｏｒｅｘｐｌｏｒａｔｉｏｎａｎｄｅｖａｌｕａｔｉｏｎｏｆｓｈａｌｅｇａｓｒｅｓｅｒｖｏｉｒｓ．Ｒａｐｉｄａｎｄ
ａｃｃｕｒａｔｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｈａｌｅｐｏｒｏｓｉｔｙｉｓｃｒｕｃｉａｌｆｏｒｒｅｓｅｒｖｅｃａｌｃｕｌａｔｉｏｎ．Ａｔｐｒｅｓｅｎｔ，ｔｈｅｒｅａｒｅｈｅｌｉｕｍｇａｓｍｅｔｈｏｄ，
ｌｉｑｕｉｄｓａｔｕｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄａｎｄｉｍａｇｅａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄａｐｐｌｉｅｄｔｏｓｈａｌｅｐｏｒｏｓｉｔｙｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ，ｂｕｔｔｈｅｃｏｍｐａｒｉｓｏｎ
ｂｅｔｗｅｅｎｍｅｔｈｏｄｓａｎｄｌａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓｉｓｌａｃｋｉｎｇ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：Ｔｏｅｖａｌｕａｔｅｔｈｅａｐｐｌｉｃａｂｉｌｉｔｙｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎｉｎｇｓｈａｌｅｐｏｒｏｓｉｔｙ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：Ｔｈｅｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃｓｏｆ６９ｓｈａｌｅｓａｍｐｌｅｓｆｒｏｍｔｈｅＬｏｎｇｍａｘｉＦｏｒｍａｔｉｏｎｗｅｒｅｓｔｕｄｉｅｄｂｙａｎａｌｙｚｉｎｇａｎｄ
ｔｅｓｔｉｎｇｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓｓｕｃｈａｓＸ－ｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ，ａｒｇｏｎｉｏｎｐｏｌｉｓｈｉｎｇ－ｓｃａｎｎｉｎｇｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ，ａｎｄｍｅｒｃｕｒｙ
ｉｎｊｅｃｔｉｏｎ－ｎｉｔｒｏｇｅｎａｄｓｏｒｐｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ．Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｓｆｏｒｐｏｒｏｓｉｔｙｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｗｅｒｅｃｏｎｄｕｃｔｅｄａｍｏｎｇ
ｈｅｌｉｕｍｍｅｔｈｏｄ，ｌｉｑｕｉｄｓａｔｕｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄａｎｄｉｍａｇｅａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄ．
ＲＥＳＵＬＴＳ：ＴｈｅＬｏｎｇｍａｘｉＦｏｒｍａｔｉｏｎｓｈａｌｅｈａｄｈｉｇｈｃｌａｙｃｏｎｔｅｎｔ，ｍａｎｙｏｒｇａｎｉｃｐｏｒｅｓ，ｓｍａｌｌｐｏｒｅｔｈｒｏａｔｓ，ａｎｄ
ｐｏｏｒｓｅｅｐａｇｅｃａｐａｃｉｔｙ，ｗｈｉｃｈｍａｄｅｉｔｄｉｆｆｉｃｕｌｔｆｏｒｆｏｒｅｉｇｎｌｉｑｕｉｄｓａｎｄｇａｓｅｓｔｏｑｕｉｃｋｌｙｅｎｔｅｒｔｈｅｐｏｒｅｓ，ｗｈｉｃｈ
ｒｅｑｕｉｒｅｄｈｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎｏｆｃｏｒｅｉｍａｇｅｄａｔａ．Ｔｈｅｌｉｑｕｉｄｓａｔｕｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄ（ａｌｃｏｈｏｌｍｅｔｈｏｄ）ｕｓｅｄ２０ＭＰａｐｒｅｓｓｕｒｅｔｏ
ｓａｔｕｒａｔｅｔｈｅｓａｍｐｌｅｆｏｒ２４ｈｏｕｒｓ，ｒｅｓｕｌｔｉｎｇｉｎｃｏｒｅｄａｍａｇｅ，ａｎｄｔｈｅｍｅａｓｕｒｅｄｐｏｒｏｓｉｔｙｄｅｖｉａｔｅｄｆｒｏｍｔｈｅｔｒｕｅｖａｌｕｅ．
Ｔｈｅｉｍａｇｅａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄｉｇｎｏｒｅｄｔｈｅｍｉｃｒｏｐｏｒｅｓ（ｐｏｒｅｓｉｚｅ＜２ｎｍ）ａｎｄｍｅｓｏｐｏｒｅｓ（ｐｏｒｅｓｉｚｅ＜５０ｎｍ）ｉｎｔｈｅ
ｍｉｎｅｒａｌｍａｔｒｉｘａｎｄｏｔｈｅｒｆａｃｔｏｒｓ，ｍａｋｉｎｇｔｈｅｐｏｒｏｓｉｔｙｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｒｅｓｕｌｔｕｎｒｅｌｉａｂｌｅ．Ｔｈｅｐｏｒｏｓｉｔｙｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔ
ｒｅｓｕｌｔｏｆｔｈｅｈｅｌｉｕｍｍｅｔｈｏｄｗａｓｃｌｏｓｅｌｙｒｅｌａｔｅｄｔｏｔｈｅｄｒｙｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｓｔａｂｉｌｉｚａｔｉｏｎｔｉｍｅ．Ｔｈｅｈｉｇｈｅｒｔｈｅ
ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，ｔｈｅｌａｒｇｅｒｔｈｅｍｅａｓｕｒｅｄｐｏｒｏｓｉｔｙ，ａｎｄｉｆｔｈｅｓｔａｂｉｌｉｚａｔｉｏｎｔｉｍｅｉｓｔｏｏｓｈｏｒｔ，ｔｈｅｐｏｒｏｓｉｔｙｒｅｓｕｌｔｗｉｌｌｂｅ
ｓｍａｌｌｅｒｔｈａｎｔｈｅｒｅａｌｖａｌｕｅｓ．
ＣＯＮＣＬＵＳＩＯＮＳ：Ａｆｔｅｒｄｒｙｉｎｇｔｈｅｃｏｒｅａｔ６０℃ ｆｏｒｍｏｒｅｔｈａｎ２４ｈｏｕｒｓｔｏａｃｏｎｓｔａｎｔｗｅｉｇｈｔ，ｂｙｓｅｔｔｉｎｇａ
ｒｅａｓｏｎａｂｌｅｓｔａｂｉｌｉｚａｔｉｏｎｔｉｍｅ，ａｃｃｕｒａｔｅｐｏｒｏｓｉｔｙｒｅｓｕｌｔｓｃａｎｂｅｏｂｔａｉｎｅｄｂｙｔｈｅｈｅｌｉｕｍｍｅｔｈｏｄ．Ｐｒｏｐｅｒｌｙｉｎｃｒｅａｓｉｎｇ
ｔｈｅｉｎｊｅｃｔｉｏｎｐｒｅｓｓｕｒｅｈｅｌｐｓｔｏｓｐｅｅｄｕｐｔｈｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｔｉｏｎｒａｔｅ．

ＫＥＹＷＯＲＤＳ：ｓｈａｌｅｐｏｒｏｓｉｔｙ；ｎｉｔｒｏｇｅｎａｄｓｏｒｐｔｉｏｎ；ｓａｍｐｌｅｄａｍａｇｅ；ｈｅｌｉｕｍ ｍｅｔｈｏｄ；ｄｒｙｉｎｇｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ；
ｓｅｔｔｌｉｎｇｔｉｍｅ
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