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全岩矿物定量分析方法——以第 9 届雷诺杯样品为例

李艳丽，刘志飞
同济大学海洋地质全国重点实验室，上海 200092

摘要：X 射线衍射（XRD）法是矿物样品分析最常用的方法，被广泛用于矿物学定量分析研究。对于含有黏土矿物的样品进

行准确的定量分析一直以来都充满挑战。本文以第 9 届雷诺杯（Reynolds）提供的 3 种未知混合样为例，使用 Rietveld 法对矿

物进行定量分析。首先采用 XRD 法获得样品图谱，鉴定图谱中的矿物组成后，使用 Rietveld 法对全岩图谱进行拟合得出矿物

的质量相对含量。最终分析结果与雷诺杯举办方赛后提供的准确值进行比较。研究结果表明，样品中的主要矿物比较容易鉴

定，大部分鉴定出的矿物都可以通过 Rietveld 法准确计算。其中，非黏土类矿物（不含无定形相）的质量分数高于 1.5% 即可

准确鉴定，而黏土类矿物由于较为复杂，鉴定和计算更为困难。且非黏土类矿物的定量偏差（平均质量偏差 1.0%～1.3%）要

低于黏土类矿物（平均质量偏差 2.8%～5.8%）。经举办方比对定量分析结果，3 个样品的质量偏差总和为 156.7%（最终结果

排名 24 位，本次获奖前三名的质量偏差总和分别为 70.5%、89.8%、95.6%）。偏差主要来自矿物（特别是黏土类矿物）鉴定不

准确。在矿物鉴定准确的条件下，如有合适的晶体结构卡片和拟合条件，其矿物的计算偏差可以大大降低（如 RC9-3 的偏差

和可降至 19.2%）。结果表明，Rietveld 法能准确定量出样品中的大多数矿物含量，但也依赖研究人员对矿物组成做出准确的

鉴定。总体而言，我分析室已初步建立了可靠的 XRD 法分析矿物组分，对于指示海洋沉积物的来源、成因及古环境等具有重

要意义。
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Quantitative analysis method of bulk mineralogy: Take the 9th Reynolds Cup samples for example
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State Key Laboratory of Marine Geology, Tongji University, Shanghai 200092, China

Abstract: X-ray  diffractometry  (XRD)  is  well  accepted  as  a  definitive  tool  for  mineral  identification  and  quantitative  analysis.  Accurate

quantification of clay-rich minerals has always been challenging. Three samples from the 9th biennial Reynolds Cup competition for quantitative

phase  analysis  (QPA)  were  taken  for  the  example.  Application  of  the  Rietveld  method  using  X-Ray  powder-diffraction  data  requires  that  all

components  are  correctly  identified.  The  weight  percent  (wt%)  of  the  Rietveld  refinement  will  be  submitted  and  compared  with  the  actual

content.  Results  show  that  most  kinds  of  the  mineral  were  precisely  calculated  by  Rietveld  method  and  high  content  mineral  phases  were

generally easy to identify. Non-clay minerals were less problematic and were quantified with a typical bias of better than 1.5% (wt%), with the

exception of amorphous phases. Samples with clay-rich minerals are difficult to identify and quantified because of their complex structures. The

average bias per non-clay mineral was just 1.0%~1.3%, but the average bias per clay mineral was three to four times higher at 2.8%~5.8%. The

sum total bias of three samples was 156.7% (on placing 24, the sum total bias of the top three winners was 70.5%，89.8%，95.6% respectively).

The  bias  is  mainly  due  to  inaccurate  identification  of  minerals,  especially  clay-rich  minerals.  Under  the  condition  of  accurate  mineral

identification, the calculation deviation of the mineral can be greatly reduced (e.g., the total bias of RC9-3 can be reduced to 19.2%) if there are

suitable crystal structure and fitting conditions. The results show that the Rietveld method can accurately quantify the content of most minerals

in the sample, but also relies on researchers to make accurate identification of the mineral composition. In general, the QPA is reliable by XRD

in our laboratory, which could be an efficient tool on tracing the source of marine sediments.
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矿物定量分析在沉积样品研究中具有重要意

义，准确的物相定量结果对于指示海洋沉积物的来

源、成因及古环境等具有重要意义 [1]。传统的矿物

定量分析方法主要有以下 3种 ：①扫描电镜法

（SEM）。SME主要是基于体积百分数进行统计，不

能代表质量百分数，且取出样品的体积分布也不能

代表全部样品的概率 ；②化学元素含量倒推法

（Normative calculation），代表性软件：SEDNORM [2]。该

方法的主要缺陷就是有些元素可同时由几种矿物

贡献，如 K可来自伊利石，也可来自长石，如果因

为 K的分配错估了伊利石含量，会相应导致伊利石

中的 Al含量也不准确，从而导致 Al在高岭石的含

量中出错，化学倒推法因为元素分配的多变性，很

难准确倒推出矿物组分；③传统 X射线衍射法。传

统方法定量分析矿物含量时，主要采用强度参比法

（RIR法），这种方法通过采用某物相被选中的某单

一晶面的衍射强度，对其分离叠加峰强后进行计

算，由于定量准确性低，已经逐渐被淘汰。为了对

矿物含量进行准确定量，大多数研究机构都采用改

进后的XRD法，即全图谱拟合法（full pattern fitting）[3]。
该方法将矿物的所有衍射峰都纳入计算，使用最小

二乘法，求取图谱计算值和测量值的误差最小时各

矿物的相对含量。全图谱拟合法分为两种：图谱总

和法和 Rietveld法。图谱总和法中首先收集齐全样

品的标准矿物 XRD图，选择相应矿物的图谱添加

到未知混合样的图谱中进行拟合计算，得出各矿物

的相对含量，据此开发用于定量分析的算法 /软件

有：Fullpat、RockJock和 Q-min等。Rietveld法收集

标准矿物的各种晶体结构参数，选择相应矿物的结

构卡片添加到未知混合样的图谱中进行拟合计算，

晶体中的参数可根据矿物的实际原子替代、层间无

序或者定向等调整 [4]。Rietveld法由定量矿物学分

析先驱 Rietveld于 1969年提出 [5-6]，最初用于解析混

合样中的晶体结构，在近 30年被用于矿物学定量

研究。许多软件采用 Rietveld理论开发用于计算

XRD图 谱 中 矿 物 的 相 对 含 量 （ 如 BGMN/Profex，
Siroquant，Highscore +等）。

目前图谱总和法和 Rietveld法是定量矿物学分

析最为准确的两种方法。然而，由于自然条件获得

的样品矿物晶体结构各有差别，特别是黏土矿物中

的无序矿物和混层矿物的存在 [7]，增加了矿物鉴定

的难度，图谱鉴定对实验人员的依赖性很大 [8]。此

外，自然样品由于矿物组分较多，晶体结构复杂，精

确地定量矿物学始终存在一定难度。即使定量计

算出矿物相对含量，也很难对定量结果进行验证。

本研究以美国黏土学会第 9届雷诺杯 （Reynolds
Cup）提供的 3个未知混合样为例，采用 Rietveld法

对这 3个样品进行定量分析，分析结果提交给举办

方与实际值对比，分析偏差由举办方历年所用偏差

统计法进行统计 [7]。以检验本实验室目前定量矿物

学分析水平，为实验室的全岩矿物定量分析提供技

术支撑。 

1    材料与方法
 

1.1    样品来源

样品为 2018年第 9届雷诺杯举办方提供的

3个未知混合样，样品为 RC9-1（沉积碎屑）、RC9-
2（风化海洋沉积）和 RC9-3（沉积碳酸岩）。这 3个

样品均由自然沉积岩中能出现的矿物的纯样进行

人为混合，并没有特意挑选高有序性、高对称性的

晶体，每种样品中含有一定量的黏土矿物，矿物组

分未知。 

1.2    实验方法

本次样品预处理参考历年雷诺杯前三名所展

示的方法，包括黏土粒级预处理和全岩矿物预处

理 [9]。黏土粒级前处理采用本实验室成熟使用的预

处理法 [10]，取 1.5 g样品，先用 0.5%的稀盐酸去除碳

酸盐，加 1 M氯化钙进行钙离子饱和并清洗，采用

Stockes原理提取小于 2 μm颗粒制黏土矿物定向

片，进行黏土矿物测试。测试包括三种条件：自然

风干样、乙二醇饱和样和加热样（200 °C，2 h；490 °C，
2 h；600 °C，2 h）。全岩粉末前处理采用 McCrone球

磨仪研磨，取 1.5 g样品于 10 mL无水乙醇中，球磨

10 min后烘干，之后用 Pulverisette-23球磨仪磨碎，

而后轻堆于直径 2.5 cm、深 1 mm的载物台上，将表

面轻压平 [11]。尽量维持其表面无序堆放的状态，避

免择优取向。将制片的样品置于 XRD仪上测试。

测试后的样品取出，其中 RC9-1、RC9-2采用 1 M
的 CaCl2 做 Ca离子饱和处理，处理后的样品再次烘

干、研磨、制片并上机测试。 

1.3    仪器及工作条件

仪器测试采用同济大学海洋地质全国重点实

验 室 的 PANalytical  X’Pert  PRO衍 射 仪 （ 型 号

PW3040，CuKα辐射，Ni滤波器），测试条件设定为

管压 40 kV，管流 40 mA，全岩样品和黏土样品的测

试参数见表 1。 
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1.4    矿物鉴定和定量计算

黏土粒级图谱采用 Macdiff软件分析，主要用

于鉴定样品中的黏土矿物种类，为后续定量计算提

供参考。实验人员根据经验比对黏土图谱和全岩

图谱，鉴定矿物组成。根据鉴定的矿物组成，全岩

图谱采用 Rietveld法进行拟合分析，用 Profex软件

计算矿物相对含量。 

2    实验结果与讨论
 

2.1    黏土类矿物的鉴定

大多数研究表明，全岩粉末的非定向 XRD图谱

分析不足以鉴定其中的黏土类矿物，特别是当样品

中含有膨胀性黏土矿物时 [4]，而黏土粒级 （小于

2 μm颗粒）的定向片分析则能很好地鉴定黏土类矿

物。同时，结合全岩图谱 57°～65°/2θ，可通过黏土

矿物 d（060）值来准确判断黏土矿物的二八面体/三
八面体类型。样品说明表明每个样品中均含有一

定量的黏土矿物。对黏土粒级定向片图谱进行分

析，可以提取其中的黏土矿物种类信息。分析结果

如下。

图 1为 RC9-1的黏土粒级矿物分析图。29.0 Å
和 17.2 Å的峰在乙二醇饱和条件下出现，表明这两

个矿物为膨胀性矿物，经鉴定，29.0 Å为伊 /蒙混层

矿物，17.2 Å为蒙脱石（001）。此外，图 1中能鉴定

出海泡石（110）（12.2 Å）和坡缕石（110）10.5 Å。皂

石（蒙脱石三八面体）和蒙脱石（蒙脱石二八面体）

均属于蒙脱石族，图 1可见，皂石（001）和蒙脱石

（001）完全重合（15.3 Å（N），17.2 Å（EG）），这两种矿

物的区别在于非定向片中的（060）晶面间距不同 [12]，

皂石（060）位于 1.53 Å，而蒙脱石（060）位于 1.499 Å。

由图 1中的非定向片图谱（扫描角度 57°～65°/2θ）
可知，RC9-1存在皂石和蒙脱石两种矿物。

图 2可知，RC9-2能鉴定出蒙脱石（16.9 Å），高

岭石（7.2 Å）、伊利石（10 Å）。结合图 2非定向片中

d（060）1.499 Å，可判断该蒙脱石为二八面体蒙脱

石。对绿泥石矿物，绿泥石（001）N 与蒙脱石（001）N
重合 ，而绿泥石 （ 001） EG（含量较低 ）被蒙脱石

（001）EG（含量高）覆盖，在自然片和乙二醇饱和片

中均不能鉴定绿泥石。而绿泥石（002）与高岭石

（001）重合。但经过比较加热片 14.1 Å峰在 490℃
加热条件下未完全消失，而在 600 ℃ 加热条件下峰

强略增高且向右偏移至 13.9 Å，说明有绿泥石的存

在 [10]。最终结果表明样品中还含有埃洛石、海绿

石-蒙脱石混层，本次实验中未能鉴定。文献表明采

用甲酰胺饱和法可将埃洛石与高岭石区分[9]。

 

表 1    XRD 仪测试参数

Table 1    Working parameters of the X-Ray diffraction
 

2θ/(º) 步长/(º) 每步时间 /s 总时长/h

黏土粒级扫描 2～15 0.016 7 120 0.2

全岩扫描 3～80 0.033 4 600 3.0
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H_RC9-1  490 °C

H_RC9-1  600 °C

 

图 1    RC9-1 的黏土粒级（＜2 μm）XRD 图 及全岩 060晶面衍射图

N：自然风干样，EG：乙二醇饱和样，H：加热样， *1：1.53 Å，*2：1.499 Å。

Fig.1    XRD pattern of the fine fraction (＜2 μm) of RC 9-1 and the 060 reflection of random orientation

N: air-dried sample, EG: ethylene glycol saturated sample, H: heated sample, *1: 1.53 Å, *2: 1.499 Å.
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图 3可 知 ， RC9-3含 有 4种 黏 土 矿 物 ： 蛭 石

（001）EG15.4 Å、绿泥石（001）EG 14.1 Å、云母 10.0 Å
和滑石 9.3 Å。蛭石 (001)N 与绿泥石 (001)N 在 14 Å
重叠 ，在乙二醇饱和条件下分开为蛭石 （ 001） EG

15.4 Å和绿泥石（001）EG 14.1 Å。图 3非定向片中的

1.54  Å为云母 （ 060） ； 1.524  Å为蛭石 （ 060）和滑石

（060）的合峰。

以上黏土粒级分析由于富集了黏土矿物，排除

了其他矿物，含有的矿物物相较少，且采用定向片

的制片方式也使得黏土矿物的（00l）晶面突显，大大

提高了黏土类矿物的鉴定准确性。 

2.2    全岩矿物鉴定及 Rietveld 拟合

RC9-1的拟合图谱见图 4。RC9-1总计鉴定出

14种矿物并进行计算。本次拟合计算的质量残余

偏差 Rwp 为 5.7%，表明测量值与计算值一致性好，

且图 4的拟合残差值较小 ，图谱得到较好拟合。

RC9-1中含有伊/蒙混层，未找到合适的混层结构卡

片来拟合该矿物，该样品的定量分析是通过结合

Rietveld法与经验法计算得出，计算结果见表 2。计

算准确性可对比表 2中的提交值与官方实际值得

出。由表 2可知，6种误判矿物总计产生了 9.6%的
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图 2    RC9-2 的黏土粒级（＜2 μm）XRD图及全岩 060晶面衍射图

N：自然风干样，EG：乙二醇饱和样，H：加热样，*1：1.499 Å。

Fig.2    XRD pattern of the fine fraction (＜2 μm) of RC 9-2 and the 060 reflection of random orientation

N: air-dried sample, EG: ethylene glycol saturated sample, H: heated sample, *1: 1.499 Å.
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图 3    RC9-3 的黏土粒级（＜2 μm）XRD 图 及全岩 060晶面衍射图

N：自然风干样，EG：乙二醇饱和样，H：加热样，*1：1.54 Å, *2：1.524 Å。

Fig.3    XRD pattern of the fine fraction (＜2 μm) of RC 9-3 and the 060 reflection of random orientation

N: air-dried sample, EG: ethylene glycol saturated sample, H: heated sample, *1: 1.54 Å, *2: 1.524 Å
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误判偏差。这表明采用 Reitvled法进行计算时，软

件本身不具备鉴定功能，如果图谱谱线密集且误判

谱线也在图谱中出现，软件仍能拟合出一定含量。

分析结果表明，本分析室的计算值与实际值中：非

黏土类矿物的质量偏差（0.2%～3.6%，平均偏差 1.2%）

较小，黏土类矿物的质量偏差（1.0%～15.5%，平均

偏差 4.2%）较大，这主要是由于皂石与蒙脱石图谱

识别经验不足，未能准确鉴定出来。其中黏土类矿

物总含量为 51.9%与实际总含量 45%相差 6.9%。

RC9-2的拟合结果见图 5。RC9-2总计鉴定出

14种矿物并进行计算。本次拟合计算的质量残余

偏差 Rwp 为 4.7%，表明测量值与计算值一致性很

高，且图 5的拟合残差值较小，图谱得到较好拟合，

计算准确性可对比表 2中的提交值与官方实际值

得出。由表 2可知，RC9-2实际含有 16种矿物。有

12种矿物被正确鉴定并计算，而角闪石和白云石被

误判拟合，  误判偏差为 2.9%。表 2结果也表明，由

于 RC9-2中的 2种黏土矿物埃洛石和海绿石-蒙脱

石混层未能被鉴定出，大大降低了定量分析的准确

性，造成很大的计算偏差。总体而言，非黏土类矿

物的质量偏差（0.3%～2.8%，平均偏差 1.0%）（不包

括未能鉴定的矿物）低于黏土类矿物的质量偏差

（0.6%～11.1%，平均偏差 5.0%），后者主要由于黏土

矿物未能准确鉴定。其中黏土类矿物总含量为

64.5%与实际总含量 59.1%相差 5.4%。

RC9-3的拟合结果见图 6。RC9-3总计鉴定出

14种矿物（图中斜绿泥石和绿泥石同属于绿泥石，

含量合并，算 1种）。本次拟合的质量残余偏差 Rwp

为 4.6%，图谱拟合一致性好。由表 2可知，RC9-3
实际含有 16种矿物，有 12种矿物被正确鉴定并计

算。误判出石英和磁赤铁矿的偏差总和为 2.7%。

由于橄榄石（7%）图谱与其他矿物磷灰石、透辉石

图谱峰位相近，未能鉴定出来。而钒铅矿、锆石、

电气石由于质量分数较低（≤1%），峰强较弱，未能

鉴定。RC9-3的黏土类矿物都被正确鉴定，计算偏

差较小。计算结果表明，非黏土类矿物的质量偏差

（0.2%～3.2%，平均偏差 1.3%）（不包括未能鉴定的

矿物）低于黏土类矿物的质量偏差（1.8%～4.4%，平

均偏差 2.8%）（表 2）。黏土矿物的总质量分数 26%，

与实际总质量分数 29.5%相差 3.5%。 

2.3    Rietveld 定量分析结果验证

长期以来，对于矿物定量分析的精确性验证都

极为困难。一般是通过全峰拟合法生成的矿物折

算为化学元素含量与 XRF测出的化学元素含量值

相比对，从而推断物相准确性 [13-14]。这种比对法取

得了很大成就，应用最为广泛。但存在即使元素含

量比对一致，也不能代表晶体结构判断完全准确的

情形，因为同一元素也可能存在于不同的晶体中，

从而对于自然界矿物样品定量分析的最终精确性
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图 4    RC9-1的 Rietveld拟合图

**为误判矿物，样品中无该矿物（下同）。

Fig.4    Rietveld pattern of the refinement of sample RC9-1

**: misidentified minerals, no such minerals in the sample (the same below).
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表 2    雷诺杯样品中矿物测量值与理论值的质量百分数

Table 2    Comparison between submitted and actual mineral contents of the 9th Reynolds Cup sample
 

样品RC9-1 样品RC9-2 样品RC9-3 RC9-3按实际

矿物拟合

矿物
实际值

/%
测量值

/% 偏差 矿物
实际值

/%
测量值

/% 偏差 矿物
实际值

/%
测量值

/% 偏差 测量值 偏差

石英 25.4 21.8 3.6 石英 14.8 12.0 2.8 方解石 13.9 16.5 2.6 12.2 1.7

方解石 3.4 3.2 0.2 正长石 5.4 7.3 1.9 白云石 21.9 23.4 1.5 21.2 0.7

白云石 6.0 5.7 0.3 钠长石 2.1 2.5 0.4 碳钡矿 6.4 7.3 0.9 6.1 0.3

菱镁矿 0.5 　 0.5 石膏 3.4 3.8 0.4 萤石 3.9 4.1 0.2 3.5 0.4

石膏 3.7 4.8 1.1 针铁矿 3.4 2.2 1.2 磷灰石 3.4 5.1 1.7 3.3 0.1

硫 2.6 　 2.6 蓝铁矿 0.3 　 0.3 透辉石 6.7 9.9 3.2 8.0 1.3

石盐 4.3 3.6 0.7 金红石 1.0 1.3 0.3 镁橄榄石 7.0 　 7.0 5.1 1.9

钾盐 0.3 　 0.3 锐钛矿 3.2 3.5 0.3 方钠石 2.5 2.2 0.3 2.6 0.1

辉沸石 1.3 　 1.3 水铁矿* 7.3 　 7.3 重晶石 2.6 2.8 0.2 2.8 0.2

冰晶石 0.5 　 0.5 非黏土类矿物总和 40.9 32.6 14.9 钒铅矿 0.8 　 0.8 0.9 0.1

蛋白石* 7.0 7.0 高岭石 10.6 15.0 4.4 锆石 0.4 　 0.4 0.5 0.1

非黏土类矿物总和 55.0 39.1 18.1 埃洛石 7.2 　 7.2 电气石 1.0 　 1.0 1.2 0.2

伊蒙混层 6.3 8.5 2.2 云母 8.3 11.6 3.3 非黏土类矿物总和 70.5 71.3 19.8 67.4 7.0

蒙脱石(Ca,Na) 8.9 24.4 15.5 伊利石 3.6 9.0 5.4 云母 11.9 7.5 4.4 18.4 6.5

皂石 12.3 　 12.3 海绿石/蒙脱石混层 12.2 　 12.2 滑石 8.0 9.8 1.8 9.1 1.1

坡缕石 7.5 6.5 1.0 蒙脱石(Ca,Na) 13.8 24.9 11.1 蛭石 4.3 1.3 3.0 1.4 2.9

海泡石 10.0 12.2 2.2 绿泥石 3.4 4.0 0.6 绿泥石 5.3 7.4 2.1 3.6 1.7

黏土类矿物总和 45.0 51.6 33.2 黏土类矿物总和 59.1 64.5 44.2 黏土类矿物总和 29.5 26.0 11.3 32.6 12.2

定量总和 100.0 90.7 51.3 定量总和 100.0 97.1 59.1 定量总和 100.0 97.3 31.1 100.0 19.2

误判总和 9.6 误判总和 2.9 误判总和 2.7

注：*为无定形相。
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图 5    RC9-2的 Rietveld拟合图

Fig.5    Rietveld pattern of the refinement of sample RC9-2
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难以判断。本次实验用的三个样品，每一个皆由多

种纯矿物混合而成，其矿物类型和含量可最终揭

晓，且经由多国参赛科学家反复验证，精确比对基

础可靠，能充分反映本实验分析中可能存在的问题

和不足，供同行参考。

经比较本实验室定量分析的矿物质量分数与

举办方提供的实际值，结果表明：

（1）3个样品的理论矿物数均为 16种（包括无

定形相），本次实验对 RC9-1鉴定 9种，有 5种非黏

土类晶体矿物由于低的样品含量未能鉴定，1种黏

土由于经验不足未能鉴定 ；对 RC9-2鉴定 12种 ，

1种非黏土类晶体矿物由于含量低未能鉴定；有

2种黏土矿物由于经验不足未能鉴定；在 RC9-1和

RC9-2中的无定形相由于无明显峰均未能鉴定。

RC9-3中能鉴定出 12种矿物。表明 3个样品中的

大多数矿物均能鉴定。

（2）对于非黏土晶体类矿物，含量较高时易准

确鉴定；含量较低时（＜1.5%）更难鉴定。如 RC9-1
中的菱铁矿、钾盐、辉沸石、冰晶石，RC9-2中的蓝

铁矿，RC9-3中的钒铅矿、锆石、电气石，由于衍射

峰强度较低未能鉴定。而 RC9-1中的硫、RC9-3中

的镁橄榄石由于经验不足，未能鉴定出来。而对于

无定形相的非黏土矿物，由于其衍射图仅为基线的

轻微隆起，无明显衍射峰，未能鉴定并计算。

（3）对于黏土类矿物，即使含量较高，在黏土粒

级图谱中，通过常规预处理后衍射峰会完全重叠，

有些矿物未能鉴定（RC9-1的皂石，RC9-2的埃洛

石），需要结合全岩图或其他预处理方法来判断。

而在全岩图谱中，黏土类矿物峰宽较宽，峰形不明

显且容易与基线混淆，不同黏土矿物结构相似容易

重叠均造成分析难度增加。此外，当黏土矿物中存

在混层矿物时，混层矿物的结构相对复杂较难鉴

定，导致黏土偏差平均值高于非黏土类偏差平均值

（见表 2）。这也是地质样品分析中，含有黏土的矿

物定量分析更为困难的原因。但通常黏土矿物都

是误算为其他的黏土矿物，导致黏土矿物总量差别

不大。

（4）含有黏土矿物较少的 RC9-3表现较低的总

偏差（33.8%）；含有黏土矿物含量最高的 RC9-2出

现最高的总偏差（62%），这和其他研究者得出的结

论一致[8]。

（5）采用 Rietveld法定量分析时，其中无定形相

的含量不能直接得出，如 RC9-1中的蛋白石和 RC9-
2中的水铁矿。无定形相的定量需要插入标样后作

进一步分析。

（6）比较 RC9-3与 RC9-3补充值，后者已知所有

矿物种类后用 Rietveld法拟合计算，可发现后者的

总体质量偏差（19.2%）明显低于前者（31.1%），表明

样品的准确鉴定是全岩定量分析的重要前提，这与

前人的结论一致 [8]。即使是矿物全部鉴定准确，也

需要调整软件中的拟合条件，来使得测试图谱与计

算图谱匹配最佳。即使用同一个软件，全部鉴定正

确，不同研究人员也会计算出不同的值。参赛选手

中对本样品拟合最好的总偏差是 16.8%，这可能是

对软件的应用更有优势。

（7）3个样品的总质量偏差为 157.6%，在本次雷

诺杯赛中排名 24位（雷诺杯前三名的 3个样总质量

偏差分别为 70.5%、89.8%、95.6%）。 
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图 6    RC9-3的 Rietveld拟合图

Fig.6    Rietveld pattern of the refinement of sample RC9-3
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3    结论

本次研究表明，现有的实验前处理、测量和分

析方法大大提高了沉积物中全岩矿物定量分析的

精度。采用 Rietveld法分析全岩 XRD图谱，即使矿

物组成成分非常复杂，高达 16种，也能准确鉴定并

计算大多数矿物，但不能直接定量分析出无定形

相。对于晶体矿物的准确定量，非黏土类矿物质量

分数高于 1.5%时，较易准确鉴定并计算。对于黏

土矿物的分析，采用黏土粒级图谱辅助鉴定，有助

于黏土类矿物的定量计算。本次研究中，含有非黏

土矿物多的样品（不包括无定形相）较含有黏土矿

物多的样品更能分析准确，计算得出的总质量偏差

更少。总体而言，定量分析取得很大进展，表明我

分析室已初步建立了可靠的 XRD粉晶样品物相分

析方法，可被用于矿物学物相分析研究。

 
致谢：本次研究感谢美国黏土学会提供的三

种矿物标样并比对质量偏差、排名。感谢本单位巢

前对混层样品用专门软件进行分析。
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