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摘要：粒度是第四纪古气候与古环境重建的常用替代指标，目前通常采用 Mastersizer2000 激光粒度仪进行分析，该测试仪器优

点是速度快、精度高、重复性好，缺点是进样过程未实现定量化，对部分沉积样品的分析结果出现一定的随机性和不确定性，

分析结果易产生人为误差。为探究样品量和进样方法对测试结果可能造成的影响，本研究选取 6 类代表性第四纪松散沉积

物，预处理后分别采用倾倒法、吸管法及定量进样法进行多次重复实验。结果显示：粒度组分越单一，不同进样方法造成的结

果误差越小；如果沉积物含有多个粒度组分，而预处理样品量过多，倾倒法容易造成粒度结果偏细，吸管法往往造成实验结果

偏粗，定量进样法实验结果居于前两者之间。采用烧失量法计算沉积物中碳酸盐、有机质含量，结合马尔文激光粒度仪测试

原理及多次定量重复实验结果，计算了一次实验所需样品量，发现其与中值粒径和碳酸盐、有机质（合称杂质）含量呈线性

正相关。根据该线性关系式，在分析第四纪沉积物中值粒径范围及杂质含量的前提下，可计算一次测试所需样品量，将全部

预处理后样品倒入测试烧杯中，可有效避免样品量和进样方法对样品粒度实验结果造成的误差。
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Abstract: Grain size is a proxy commonly used for Quaternary paleoclimate and paleoenvironment reconstruction. The Mastersizer 2000 laser

analyzer is widely adopted to measure the grain size. The facility is advantaged by fast speed, high precision and good repeatability. However,

the sampling introduction of it is not quantified and there may occur great randomness and uncertainty prone to human errors. In order to study

the possible influences of sample amount and sample introduction methods on the test results, six types of representative Quaternary sediments

were selected for repeated experiments,  respectively with methods of dumping,  pipette and quota sample introduction after  pretreatment.  The

results show that the more uniform the grain size component, the smaller the difference in various sample introduction methods. If the sediment

contained multiple  types  of  grain  size  components  and the  pretreated sample  amount  was much enough,  the  grain  size  result  of  the  dumping

method was prone to be finer, while that of the pipette method was often coarser, and the quota sample introduction method resulted in between.

Loss-of-ignition was used to calculate the content of carbonate and organic matter in the sediments. Upon the principle of the Mastersizer 2000

laser grain size analyzer and the results of repeated quantification experiments, we calculate the sample amount needed for one test. It is found

that the needed amount has positive linear correlation with median grain size and impurity content. Afterwards the linear relation was calculated.

Based on the universal linear relation, the median diameter range and the content of carbonate and organic matter and other impurities in the
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Quaternary sediments, the sample amount needed for one test could be calculated. Pouring all the pretreated samples into the test beaker could

effectively avoid the unknown impacts on experimental results caused by sample amount and sample introduction methods.

Key words: Quaternary sediments; grain size; sample amount; sampling method; quantitative experiment; MS2000 laser analyzer

粒度对环境变化敏感、响应快速，是第四纪古

气候与古环境重建的常用代用指标 [1-3]。目前粒度

多采用马尔文激光粒度仪进行分析，该测试方法样

品需求量小、速度快、精度高、结果重复性好、数据

丰富且具有很强的再编辑能力 [4-7]。然而，利用粒度

数据再加工及重建古环境的前提，是其原始分析结

果具有很高的可靠性和精确性，而这方面的研究却

鲜有报道 [8-9]。马尔文激光粒度仪测试方法的主要

缺陷在于其进样过程未实现定量化，因而可能对测

试结果产生不可知影响，造成实验数据不能真实反

映粒度组成，而关于马尔文激光粒度仪湿样法测试

中进样量和进样方法的研究，几乎为空白。目前业

内通常采用倾倒法和吸管法两种进样方式，不论哪

种进样方法均未实现定量化，因而可能造成实验结

果存在潜在误差。本文选取 6类代表性第四纪松

散沉积物用以重建区域古气候和古环境 [10-15]，分别

为深水湖相沉积物（抚仙湖）、洛川黄土、河流相沉

积物（珠江河口段）、浅海相沉积物（南海）、风成沙

（内蒙古东部地区）以及三角洲相沉积物（珠江三角

洲），粒度指标广泛应用于该 6类沉积物中。设计

多轮次多方法重复实验，探究样品量和进样方法对

粒度测试结果产生的影响，计算一次实验所需样品

量，并推算其与杂质含量、中值粒径等的通用关系

式，以确定粒度测试的样品量，进一步保证分析数

据的可靠性和精确性。

1    实验样品与测试方法

1.1    粒度预处理方法

选取 6类代表性第四纪松散沉积物各一个，取

适量样品放入烧杯中，参考前人粒度前处理方法 [16]：

加入足量浓度为 10%的 HCl溶液，加热使其充分反

应，除去样品中碳酸盐；气泡完全排完后，放置冷

却，加入足量浓度为 10%的 H2O2，加热使其充分反

应，除去有机质；气泡排完后，注满蒸馏水静置 24 h，
抽去上层清液，加入 10  mL浓度为 0.05  mol/L的

（NaPO3）6 进行分散，搅拌均匀后置于超声波震荡仪

上震荡 10 min。粒度分析采用英国 Malvern公司生

产的 Mastersizer 2000型激光粒度仪，该仪器测量范

围为 0.02～2 000 μm。实际分析中每个样品重复

2次，取其平均值，保证重复测量相对误差小于 1%。

1.2    碳酸盐、有机质含量测定方法

样品中碳酸盐、有机质含量采用烧失量法进行

测定：将恒重坩埚清洗干净，放入 105 ℃ 恒温鼓风

烘箱加热 8 h，取出放入干燥器至室温后称重并记

录 M1；取充分干燥的粉末状样品至称量好的坩埚

中，放入 105 ℃ 恒温鼓风烘箱加热 6～8 h，取出放

入干燥器冷却至室温后称重并记录 M2；将称重后

的坩埚及样品放入设定温度为 550 ℃ 的马弗炉内

加热 2 h，放入干燥器中冷却至室温后称重并记录M3；
再将称过后的坩埚放入 950 ℃ 马弗炉里烧 1 h，关
掉马弗炉冷却至 250 ℃，用镊子取出放入干燥器至

室温后称重并记录 M4。根据称量结果，进行数学

换算，有机质含量和碳酸盐含量分别通过公式（1）
和公式（2）换算得到。

有机质% = (M2−M3)/ (M2−M1) (1)

碳酸盐% = (M3−M4)/ (M2−M1) (2)

1.3    粒度实验设计

第一轮实验（倾倒进样法）：称取 6类沉积物干

样 5～10 g不等，预处理后采用倾倒法进样，每次倾

倒前均搅拌均匀，控制遮光度在 15%左右，溶剂量

1 000 mL，重复实验直至样品全部倾倒完毕。

第二轮实验（吸管进样法）：称取干样各 5 g，预
处理后采用吸管进样法，充分搅拌后使用一次性软

吸管从浑浊液下部吸取样品，遮光度控制在 15%左

右，重复实验 1—4次不等。

第三轮实验（定量进样法）：根据前两轮样品量

与实验次数关系，计算一次实验所需样品量 m，预

处理后全部倒入测试烧杯中。重复实验 3次，样品

量分别大致为 0.7m、1m、1.3m，溶剂量均为 1 000 mL。
粒度及烧失量实验均在云南师范大学高原湖

泊生态与全球变化重点实验室完成。

2    实验结果

2.1    频率曲线

粒度频率曲线可直观反映粒度整体粗细程度

及组分构成，不同类型沉积物频率曲线形态各异[17-22]。
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三轮实验粒度频率曲线结果如图 1所示。

第一轮实验随倾倒次数增加，粒度分析结果发

生粗偏。粒度整体越细，分选越好，粗偏越不明显，

如深湖相沉积物（图 1a）和黄土（图 1b）；如果沉积物

含有多个粒度组分，砂含量较大，则会出现最初几

次实验结果偏细，而最后几次实验结果偏粗的现

象，如河流砂、浅海相沉积物、风成砂、三角洲相沉

积物（图 1c—f）；如沉积物中含有粗砂组分（中值粒

径 200～300 μm），即使倾倒前已充分搅拌，前几次

实验也很难将其倒入测试烧杯中，导致 MS2000激

光粒度仪无法检测出该组分（图 1d，f），而粗砂组分

属敏感组分，往往蕴含丰富的环境信息 [22]，该有效

信息的缺失可能使古环境重建结果失真。

第二轮实验采用吸管从烧杯下部吸取样品均

匀混合液的方法，可以有效减少倾倒法造成的人为

分选，避免粗颗粒组分的缺失，因此，实验结果相对

准确。缺点是该方法仍然具有不可控性，多次实验

重复性差，尤其是前几次实验，存在粗砂组分含量

偏高的现象（图 1c，d，f），这与吸管从烧杯下部吸取

了过多粗颗粒物质有关。

第三轮实验结果频率曲线与吸管进样法结果

接近，但结果中粗颗粒组分含量略低，重复性更好，

表明实验误差小。

2.2    砂含量

砂含量是粒度指标中最常用到的参数之一，其

含量高低可以指示物源、搬运动力或沉积环境的变

化 [23-27]。6类沉积物样品三轮实验砂含量结果如

图 2所示。

第一轮实验，深湖相沉积物和风成黄土最后

1—2次实验结果砂含量明显偏高（图 2a，b），主要因

为该两类沉积物粒度整体较细（图 1a,b），前期倾倒

主要倒去悬浮细颗粒，从而造成人为性砂组分富

集；河流砂样品表现则恰好相反（图 2c），前 1—2次

实验砂含量明显偏低，河流相沉积物以砂为主，而

且粒径较粗，但在粗砂表面仍附有黏土和细粉砂，

 

 
图 1    6类沉积物频率曲线

黑线为第一轮实验，红线为第二轮实验，蓝线为第三轮实验；a. 深湖相沉积物，b. 黄土，c. 河流相沉积物，

d. 浅海相沉积物，e. 风成沙，f. 三角洲相沉积物。

Fig.1    Frequency distribution curves of the 6 kinds of sediments

black lines: the first round of experiments, red lines: the second round, blue lines: the third；a. deep lake sediments, b. loess, c. river sediments,

d. neritic sediments, e. aeolian sand, f. delta sediments.
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倾倒方法前 1—2次实验主要将悬浮态细组分倒

出，从而导致砂含量显著偏低；浅海相、风成沙及三

角洲相沉积物粒度采用倾倒法砂含量前后波动较

大，在于这 3类沉积物同时含有细粉砂和粗砂组

分，采用搅拌倾倒的进样方法，极易造成二者分离，

从而导致前几次实验砂含量偏低，而后几次砂含量

偏高（图 1d—f）。
第二轮实验吸管进样方法从烧杯底部吸取混

合较为充分的悬浊液，可有效避免人为性二次分

选，但随机性太大，容易造成实验误差，而且如果样

品中含有多个粒度组分，采用吸管进样方法会造成

砂含量相比第一轮和第三轮实验结果偏高（图 2d，e）。
第三轮实验结果重复性较好，多次实验砂含量

测量结果稳定，最大限度避免了人为原因造成的实

验误差。

2.3    三轮实验测试精度

为比较三轮实验重复实验精度，计算了 6类沉

积物三轮实验后中值粒径和砂含量标准偏差（表 1），

标准偏差越大表明数据变异程度越大，指示实验结

果重复性差；反之则相反。深湖相沉积物第二轮实

验只进行一次测试，因此没有计算其砂含量和中值

粒径的标准偏差；风成沙第三轮实验砂含量和中值

粒径标准偏差高于第二轮结果（表 1），反映实验结

果相比吸管进样法离散度较大（图 2e），其原因很可

能是由第三轮 3次实验取样误差导致的，定量实验

所需样品量较少，取样本身易造成样本间差异，因

此实验离散度较大；除此之外，其余 5类沉积物实

验结果均显示第三轮测试结果标准偏差最小，指示

定量实验法相比倾倒进样法和吸管进样法，测试精

度较高。

3    定量进样方法探究

3.1    第三轮实验结果

本轮实验的思路是根据前两轮实验结果，计算

一次实验所需样品量 m，预处理后全部倒入测试烧

 

 
图 2    6类沉积物砂含量

黑点为第一轮实验，红点为第二轮实验，蓝点为第三轮实验；a. 深湖相沉积物，b. 黄土，c. 河流相沉积物，

d. 浅海相沉积物，e. 风成沙，f.三角洲相沉积物。

Fig.2    Sand contents of the 6 kinds of sediments

black spots: the first round of experiments, red spots: the second round, blue spots: the third；a. deep lake sediments, b. loess, c. river sediments,

d. neritic sediments, e. aeolian sand, f. delta sediments.
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杯中，防止进样过程中造成人为误差。3次定量重

复实验，样品量分别约为 0.7×m、m、1.3×m，遮光度

最低约为 10%，最高 20%～25%，实验结果具有较好

的重复性（图 1蓝线，表 2），表明遮光度对实验结果

影响不大，尤其是深湖相、黄土、河流相沉积物，粒

度频率曲线为近似正态分布的单峰状，组分单一，

分选较好，重复性尤为高。浅海相、三角洲相、风

成沙样品实验结果离散度相对较高，与该 3类沉积

物组分构成复杂，取样时样品之间存在差异有关。

3.2    烧失量结果

沉积物中的有机质和碳酸盐是进行粒度测试

过程中需要去除的常见组分，相对粒度分析而言则

可被视为“杂质”，其存在会对粒度测试结果产生影

响 [28]，尤其是内源有机质和自生碳酸盐，不具有沉

积动力方面的指示意义，一般采用加酸和 H2O2 的

 
表 1    三轮实验砂含量及中值粒径标准偏差

Table 1    Standard deviation of the median grain size and sand contents of the three rounds of experiments

沉积物类型
砂含量标准偏差/% 中值粒径标准偏差/μm

第一轮实验 第二轮实验 第三轮实验 第一轮实验 第二轮实验 第三轮实验

深湖相   0.66 − 0.43     1.33 −   0.40

黄土   0.54   0.40 0.32     0.48     0.85   0.49

河流相 22.79   0.24 0.00 103.16     2.28   1.60

浅海相 44.26 11.46 3.80 142.57 100.71   2.22

风成沙 34.70   2.09 8.55   64.70     3.99 19.42

三角洲相 31.76   5.24 0.84   66.23   24.72   3.70

 
表 2    第三轮实验数据和测试结果

Table 2    Results of the third round of experiments

沉积物类型 样品量/g 溶剂量/mL 遮光度/% 中值粒径/μm 砂含量/% 系数a

深湖相

0.12 1 000 10.83 7.55 1.60 17.49

0.17 1 000 14.22 8.27 1.16 17.24

0.24 1 000 19.98 7.60 2.01 17.59

黄土

0.18 1 000 10.48 14.11 2.60 15.40

0.29 1 000 16.48 13.97 3.20 15.44

0.36 1 000 20.37 13.20 2.70 15.71

河流相

4.11 1 000   9.61 279.33 100 7.22

6.21 1 000 12.52 276.18 100 7.49

8.22 1 000 17.09 277.31 100 7.42

浅海相

0.49 1 000 12.23 35.95 53.64 12.58

0.71 1 000 17.67 38.94 47.69 12.23

0.99 1 000 20.86 34.61 46.55 12.98

风成沙

0.42 1 000 10.94 85.52 59.94 8.80

0.62 1 000 14.78 68.48 52.29 9.90

0.84 1 000 25.92 46.78 42.88 11.16

三角洲相

0.50 1 000 11.64 92.61 55.11 8.59

0.75 1 000 16.63 85.75 53.64 9.00

1.08 1 000 24.30 86.83 53.67 8.93

　　注：a为等式系数，后文介绍。
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方法除去。本文采用烧失量法计算 6类沉积物中

碳酸盐和有机质含量（公式 1，2），平均含量均低于

3%（表 3），为后文定量计算一次实验所需样品量提

供了数据支撑（公式 3）。

3.3    定量关系式建立

通过三轮实验结果可知，样品量和进样方法会

对粒度测试结果产生较大影响。因此，计算不同类

型沉积物一次实验所需样品量，全部倒入测试烧杯

中，是消除人为误差的最佳方法。

根据马尔文激光粒度仪工作原理 [29]，设计如下

等式：

m× (1− (Z)%) = V ×S ×
4
3
×π×

(Md⧸10000

2

)3×ρ×2a

(3)

式中 m 为样品质量（g），Z 代表杂质，一般指碳酸

盐、有机质等，V 为溶剂量（mL），S 为遮光度（%），

Md为中值粒径（μm），ρ 为矿物密度（g/cm3），a 为系数。

马尔文激光粒度仪测试结果为体积百分含量，

取中值粒径代表样品平均粒径，计算体积，进一步

求得质量，乘以系数 2a 使等式成立。代入表 1、表 2
数据，计算得到系数 a（表 2），进一步计算可发现系

数 a 与中值粒径 Md具有很好的线性关系（图 3）。
线性关系为：

a = −3× ln (Md)+23.2 (4)

当中值粒径小于 50 μm时，系数 a 与中值粒径

线性关系最佳，当样品为风成沙、三角洲或河流沉

积物时，中值粒径较大，系数 a 偏离线性关系式，但

离散度不大（图 3），可近似认为两者符合公式（4）中
的关系式。

将公式（3）与公式（4）合并得到：

m =
V ×S ×

[
4
3
×π×

(
Md⧸10000

2

)3
]
×ρ×2(−3×ln(Md)+23.2)

1− (Z)%
(5)

溶剂量 V 取 1 000 mL，遮光度 S 取 15%，矿物密

度 ρ 取 25 g/cm3，公式（5）可进一步简化为：

m =
0.006π

1− (Z)%
×

(
Md

2lnMd

)3

(6)

基于公式（6），假定杂质（即碳酸盐和有机质）

含量分别为 0、25%、50%、75%，计算一次实验所需

样品量与中值粒径的线性关系，实验样品量与中值

粒径和杂质含量正相关（图 4）。在杂质含量为 0的

前提下，中值粒径为 5 μm左右的沉积物约需样品

0.1 g，部分深湖及深海沉积物、泥炭沉积、大气气溶

胶样品属于该类；黄土中值粒径约为 20 μm，对应样

品量 0.3 g左右；若中值粒径为 50 μm，对应样品量

为 0.7 g左右（三角洲相沉积物）。

公式（6）基于沉积物矿物密度为 2.5得到，实际

实验中沉积物矿物种类多样，密度不尽相同，需要

 
表 3    6 类沉积物烧失量数据及结果

Table 3    Results of loss of ignition of the 6 kinds of sediments

样品类型 M1/g M2/g M3/g 有机质含量/% M4/g 碳酸盐含量/%

深湖相 12.39 12.67 12.66 3.27 12.65 2.18

黄土 12.19 12.48 12.47 3.69 12.46 4.70

河流相 12.31 12.72 12.72 0.00 12.72 0.49

浅海相 12.45 12.77 12.76 3.22 12.74 4.18

风成沙 12.58 12.95 12.93 3.51 12.93 1.35

三角洲相 12.44 12.77 12.76 3.10 12.75 3.10

 

 
图 3    系数 a 与中值粒径关系图

Fig.3    The correlation between coefficient a and median size
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据此做出调整。由于松散沉积物可能在样品袋

（盒）中发生了二次混合及分选，因此粒度实验应尽

量选取块状样品，按公式（6）计算一次实验所需样

品量，预处理后全部倒入测量烧杯中，尤其是杯底

粗颗粒组分，往往蕴含丰富的环境信息，有必要用

洗瓶洗入测试烧杯中，遮光度略微超出额定值

（10%～20%），对测量结果影响不大（表 2）。

4    结论

（1）沉积物粒度组分越单一，中值粒径越小，样

品量和进样方法对测试结果的影响越微弱，实验结

果重复性越高，粒度组分越复杂，样品量和进样方

法对测试结果造成的误差越大。

（2）通常而言，如果实验准备样品量过多，则极

易产生人为性实验误差。倾倒进样法易优先倒入

上层悬浮液而丢失下层粗颗粒组分，造成结果偏

细；吸管进样法往往吸取过多下层粗颗粒物质导致

砂含量增多，使结果偏粗。

（3）采用定量实验法，取一次实验所需样品量，

预处理后全部倒入测量烧杯中，可获得最接近真实

的粒度值。定量实验所需样品量与中值粒径及碳

酸盐和有机质含量线性正相关。

 
致谢：感谢中国科学院南海海洋研究所罗传

秀研究员提供部分实验样品。
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