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摘 要：为了消除层状硅酸盐矿物择优取向对检测结果的影响，本次 载 射线粉晶衍射定量分析采用基体清洗法，引入刚玉作为清

洗剂，用滑石和绿泥石纯样品分别与刚玉以 员颐员 的比例配制成参比样，测试参比样中刚玉、滑石、绿泥石的主衍射峰强度值，根据参

比强度公式计算出滑石、绿泥石的参比强度. 再把刚玉与定值样（滑石和绿泥石混合样）按 员颐员 的比例配制成待测样，测试待测样

中刚玉、滑石、绿泥石的主衍射峰强度值，把所得数据代入基体清洗法计算公式，剔除离散数据，计算出定值样中滑石的含量为

愿员援缘豫，绿泥石的含量为 员源援远豫；用 耘灾粤 全谱拟合矿物半定量分析方法测试定值样中滑石的含量为 怨圆援怨豫，绿泥石的含量为 缘援愿豫.
通过定值样中全岩化学分析铝元素含量换算，定值样中绿泥石的含量应在 员猿豫左右，接近基体清洗法的绿泥石矿物定值，与 耘灾粤
全谱拟合矿物半定量分析方法绿泥石矿物定值相差较大. 实验结果表明：利用基体冲洗分析混合物相中层状硅酸盐矿物含量是比

较准确的.
关键词：载 射线衍射；定量分析；基体清洗法；实验条件

载射线粉晶衍射基体清洗法在矿物定量分析中的应用
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半个多世纪以来，载 射线定量分析从直接分析

法寅内标准法寅稀释法寅基体清洗法，到自清洗法有

了明显改进，特别是 砸蚤藻贼增藻造凿 法的运用促使矿物半定

量分析技术有了突破性进展 ［1-2］. 混合相的 载 射线定

量分析，就是用 载 射线衍射方法来测定混合物中各种

物相的含量［1］. 这种分析方法的依据在于，一种物相

所产生的衍射强度，与其在混合物样品中的含量成正

比. 近年来，主要有外标法对烧结莫来石进行定量分

析，内标法测定碳酸盐岩中白云石、方解石和石英的含

量，全谱拟合（耘灾粤）半定量相分析沉积岩中矿物组分

含量和全岩矿物组合含量. 我们发现日常工作中所使

用的 耘灾粤 解析方法，解析出的绿泥石和滑石的成分有

时不太准确，这可能是由于样品纯度、结晶程度、样品

的吸收、衍射仪的分辨能力、择优取向、样品的最低可

见度、衍射背景和存在杂线等问题所致［2-3］. 因此，本

文利用基体清洗法来测定混合样品中的各物相含量，

与 耘灾粤 方法分析结果进行比对，以完善矿物 载 射线

粉晶衍射定量分析方法.
本文对 载 射线粉晶衍射定量分析方法中的基体

清洗法进行实验研究，旨在建立一种准确的矿物定量

测试方法. 实验选择刚玉（琢原粤造圆韵猿）作为标准，使任意

一种纯物相与刚玉以 员颐员 的比例混合，再通过基体清

洗法公式进行计算，便可计算出纯样在混合样中的质

量分数.

员 实验条件及方法

员援员 实验条件

实验使用的仪器是德国布鲁克公司生产的

月则怎噪藻则鄄阅愿 载 射线粉晶衍射仪. 测试条件：铜靶 载 射线

管，管压 源园 噪灾，管流 源园 皂粤. 扫描范围：圆兹 角为 源耀
远园毅，闪烁计数器，发散狭缝 阅杂 和防散射狭缝均为

员援园 皂皂，接收狭缝 砸杂 为 园援员 皂皂，步长为 园援园圆毅/步，扫

描速度 园援源 泽/步［4］. 样品测试时要求仪器室和制样室的

温度和湿度要相对恒定［5］，室温保持在（圆园依圆）益，湿度

员园豫依圆豫. 样品所产生的 载 射线衍射峰强度采用计数

强度（糟责泽）表示.
员援圆 基体清洗法

基体清洗法是利用某种清洗剂来清除基体效应的

影响，引入参比强度，只要测定两种物相特定衍射线的

强度比，即可根据理论公式计算出相应物相在混合物

中的百分含量. 这样就大大提高了 载 射线粉晶衍射定

量分析的精确度和效率.
基体清洗法实际上是内标准法的延伸［6］，它引入

了一个新的参数 运，即参比强度. 选择刚玉作为标准，

使任意一种物相与刚玉以各占 缘园豫的等量混合，按美

国国家标准局提出的制样方法制成 载 射线粉晶衍射

样品，测定这两者最强线的强度 陨蚤 与 陨糟燥则，它们的比值

即定义为 蚤 相的参比强度 运蚤：

Ki= Ii
Icor

（员）
孕阅云 卡片中的 陨/陨糟燥则 即是该物相的参比强度值.
在基体清洗法中，需要在原始样品中加入它所没

有的某种纯物质作为清洗剂，以“清洗”掉基体效应的

影响. 清洗剂实际上也就是内标准物质. 原始样品所

没有的任何纯物质，从原则上讲均可用作清洗剂. 但
在实际工作中，由于人造刚玉粉易于从市场上买到，它

纯度高，化学稳定性好，制样时不会产生择优取向［7-8］，

故实验选用刚玉作清洗剂，因此 运蚤越运糟燥则越员，可使公式简

化成：

xi= xcor
Ki

· Ii
Icor

（圆）
基体清洗法适用于任何一种多相混合物的物相定

量分析，计算公式中的因子与样品中是否含有其他物

相（包括非晶质相）无关，因此应用基体清洗法可以检

测出样品中存在的非晶质，并能测出非晶质的含量［9］.
该方法不需配制标准样品，也不必绘制标准曲线，更加

简单方便.

圆 样品配制及样品测试

圆援员 样品的配制

滑石和绿泥石的混合样 宰、绿泥石纯样、滑石纯

样的参比物质，采用万分之一分析天平进行称量，每种

样品质量 园援猿圆依园援园园员 早，每种各 源 份，每种样品质量体

积大致相同，减少因样品体积不同而形成的择优取向

误差［10］. 刚玉纯样质量 园援猿圆依园援园园员 早，员圆 份，将混合样

宰、绿泥石纯样、滑石纯样分别与刚玉纯样的样品按

员颐员 的比例混合，从而配制成实验所需样品. 具体的样

品配制方法详见表 员.
圆援圆 样品的磨制

刚玉、含滑石和绿泥石的混合样 宰、滑石、绿泥石

在配比前粒度要在 源缘 滋皂 以下，按比例配制成样品

地 质 与 资 源 2017 年324



表 员 滑石、绿泥石与刚玉混合样品表

员、圆、猿、源 为含滑石和绿泥石的 宰 与刚玉的混合样；缘、远、苑、愿 为滑石与刚玉的混合样；怨、员园、员员、员圆 为绿泥石与刚玉的混合样.

后，在玛瑙研钵中磨制到粒度在 员缘 滋皂 以下，磨制时

间在 猿园 皂蚤灶 左右，使得两种样品能够均匀地混合［11-13］.
圆援猿 样品的测试

在给定的测试条件下，利用 载 射线粉晶衍射仪对

样品进行测试，从矿物 载 射线粉晶衍射花样图谱中获

取刚玉的主要衍射峰 圆援缘缘 A觷峰和 圆援园愿 A觷 峰的强度 陨圆援缘缘
和 陨圆援园愿 值，滑石的主要衍射峰 怨援猿 A觷峰和 猿援员 A觷峰的强

度 陨怨援猿 和 陨猿援员 值，绿泥石的主要衍射峰 员源 A觷峰和 苑 A觷峰
的强度 陨员源 和 陨苑 值.
圆援源 测试图谱解译

员）滑石与刚玉混合样的测试结果

滑石样中，刚玉的主要衍射峰 圆援缘缘 A觷峰的强度 陨圆援缘缘
在 员员员圆耀员圆猿源 糟责泽 之间，圆援园愿 A觷 峰的强度 陨圆援园愿 在 怨猿缘耀
员园猿怨 糟责泽 之间. 滑石的主要衍射峰 怨援猿 A觷 峰的强度 陨怨援猿
在 员园愿园圆耀员猿猿源怨 糟责泽 之间，猿援员 A觷峰的强度 陨猿援员 在 远猿苑猿耀
愿苑缘员 糟责泽 之间.

圆）绿泥石与刚玉混合样的测试结果

绿泥石样中，刚玉的主要衍射峰 圆援缘缘 A觷峰的强度

陨圆援缘缘 在 员圆圆苑耀员猿圆苑 糟责泽 之间，圆援园愿 A觷 峰的强度 陨圆援园愿 在

员员圆圆耀员员怨缘 糟责泽 之间. 绿泥石的主要衍射峰 员源 A觷 峰的

强度 陨员源 在 圆远猿园耀猿员员源 糟责泽 之间，苑 A觷 峰的强度 陨苑 在

源圆怨源耀源远远愿 糟责泽 之间.
猿）含滑石和绿泥石定值样 宰 与刚玉混合样的测

试结果

混合样 宰 中，刚玉的主要衍射峰 圆援缘缘 A觷峰的强度

陨圆援缘缘 在 员园远缘耀员圆圆缘 糟责泽 之间，圆援园愿 A觷 峰的强度 陨圆援园愿 在

员园园远耀员园远圆 糟责泽 之间. 滑石的主要衍射峰 怨援猿 A觷峰的强

度 陨怨援猿 在 苑远员员耀员员猿远员 糟责泽 之间，猿援员 A觷 峰的强度 陨猿援员 在
源苑怨圆耀苑员圆源 糟责泽 之间. 绿泥石的主要衍射峰 员源 A觷 峰的

强度 陨员源 在 猿远缘耀源员远 糟责泽 之间，苑 A觷 峰的强度 陨苑 在 源苑圆耀
远怨缘 糟责泽 之间.

猿 结果与讨论

猿援员 滑石参比强度

利用 载 射线粉晶衍射仪对样品 缘、远、苑、愿 进行测

试，得到滑石的主要衍射峰值，通过参比强度的计算公

式（1），计算出滑石的参比强度值在 缘援源园缘耀员源援圆苑苑 之

间. 结果显示滑石的参比强度最低值和最高值相差很

大.
载 射线衍射定量分析方法对于混合物相的测试前

提条件是准确物相定性分析. 由于所测物相同质多象

的替代普遍，实验所获得的参比强度值不一定代表待

测物相的参比强度，从而导致实验误差. 同一物相因

结晶度和有序度的差异参比强度值各不相同，有时会

差异很大，怨援猿 A觷峰的最高峰值达到 员猿缘园园 糟责泽，而最低

峰值为 员园愿园园 糟责泽，相差 圆苑园园 糟责泽.

样品编号 混合样质量/g
1 0.6407
2 0.6404
3 0.6410
4 0.6409
5 0.6410
6 0.6410
7 0.6407

混合样中各物相的质量/g
刚玉

0.3203
0.3201
0.3206
0.3206
0.3208
0.3207
0.3206

W
0.3204
0.3203
0.3204
0.3203

要
要
要

12 0.6409 0.3205 要
11 0.6406 0.3202 要

滑石

要
要
要
要

0.3202
0.3203
0.3201

要
要

混合样中各物相的质量分数/%
绿泥石 刚玉 W 滑石 绿泥石

要 50 50 要 要
要 50 50 要 要
要 50 50 要 要
要 50 50 要 要
要 50 要 50 要
要 50 要 50 要
要 50 要 50 要

0.3204 50 要 要 50
0.3204 50 要 要 50

8 0.6405 0.3201 要 0.3204 要 50 要 50 要
9 0.6407 0.3203 要 要 0.3204 50 要 要 50
10 0.6406 0.3205 要 要 0.3201 50 要 要 50

第 3 期 325伍 月等: 载 射线粉晶衍射基体清洗法在矿物定量分析中的应用



猿援圆 绿泥石参比强度

利用 载 射线粉晶衍射仪对样品 怨、员园、员员、员圆 进行

测试，得到绿泥石的主要衍射峰值，再通过参比强度的

计算公式（1），计算出绿泥石的参比强度值在 圆援园圆缘耀
源援员源猿 之间. 样品 怨、员园、员员、员圆 中 源 个绿泥石 员源 A觷峰叠

加在一起，最高峰值达到 猿员园园 糟责泽，而最低峰值为

圆远缘园 糟责泽，相差 缘缘园 糟责泽，误差主要是由片状绿泥石择

优取向造成的.
猿援猿 质量分数的计算

通过刚玉、绿泥石纯样、定值样与刚玉纯样 员颐员 配

制样品 载 射线粉晶衍射测试，得到不同样品中的滑

石、刚玉、绿泥石主衍射峰计数强度（见表 圆）.
表 圆 刚玉、滑石、绿泥石物相的峰值

员、圆、猿、源 为含滑石和绿泥石的 宰 与刚玉的混合样；缘、远、苑、愿 为滑石与

刚玉的混合样；怨、员园、员员、员圆 为绿泥石与刚玉的混合样. 单位：糟责泽.
根据参比强度公式（员）分别计算刚玉、滑石、绿泥

石的参比强度，计算结果见表 猿. 其中，样品 缘、远、苑、愿
计算出的滑石的参比强度值在 缘援源园缘耀员源援圆苑苑 之间. 样
品 怨、员园、员员、员圆 计算出的绿泥石的参比强度值在

圆援园圆缘耀源援员源猿 之间.
根据混合相质量分数的计算公式（圆），分别计算出

绿泥石和滑石纯样在配制的混合样品中的质量分数，

滑石和绿泥石的质量分数计算结果见表 源、缘、远、苑. 滑
石的质量分数在 圆缘援源缘豫耀缘愿援圆员豫之间，绿泥石的质量

分数在 缘援源愿豫耀怨援圆怨豫之间.

表 猿 刚玉、滑石、绿泥石的参比强度

员、圆、猿、源 为含滑石和绿泥石的 宰 与刚玉的混合样；缘、远、苑、愿 为滑石与

刚玉的混合样；怨、员园、员员、员圆 为绿泥石与刚玉的混合样援
表 源 滑石的质量分数

缘、远、苑、愿 为滑石纯样与刚玉纯样的混合样的 源 个不同参比强度，作为标

准 运蚤；葬、遭、糟、凿 为 宰 与刚玉的混合样的 源 个不同峰值比；陨 是计算时使

用 陨怨援猿/陨圆援缘缘 的参比强度，陨陨 是计算时使用 陨怨援猿/陨圆援园愿 的参比强度，陨陨陨 是计算时

使用 陨猿援员/陨圆援缘缘 的参比强度，郁是计算时使用 陨猿援员/陨圆援园愿 的参比强度. 质量分数

单位：豫.

样品编号 I14 I2.08

1 416 1006
2 365 1050
3 387 1061
4 372 1062
5 要 1020

10 2777 1126

6 要 935
7 要 990

I7

472
527
572
695
要

4665

要
要

12 2630 4294 1142
11 3114 11954529

8 要 1039要
9 2728 4566 1122

I9.3

7611
9223
10660
11361
11019
13349
10802

要

要
要

11558
要

I3.1 I2.55

4792 1225
5864 1065
5432 1197
7124 1132
6373 1112
8751 1122
6670 1234
6932 1166
要 1227
要 1327
要 1304
要 1299

样品编号 I14/I2.55 I3.1/I2.08
1 0.340 4.763
2 0.343 5.585
3 0.323 5.120
4 0.329 6.708
5 要 6.248

10 2.093 要

6 要 9.359
7 要 6.737

I14/I2.08
0.414
0.348
0.365
0.350
要

2.466

要
要

12 2.025 2.303 要
11 2.388 要2.606

8 要 6.672要
9 2.223 2.431 要

I7/I2.55
0.385
0.495
0.478
0.614
要
要
要

3.515

3.306
3.473

要
3.721

I7/I2.08
0.469
0.502
0.539
0.654
要
要
要
要

4.070
4.143
3.790
3.760

I9.3/I2.55
6.213
8.660
8.906
10.036
9.909
11.898
8.754
9.913
要
要
要
要

I9.3/I2.08 I3.1/I2.55
7.566 3.912
8.784 5.506
10.047 4.538
10.698 6.293
10.803 5.731
14.277 7.799
10.911 5.405
11.124 5.945

要 要
要 要
要 要
要 要

滑石 I 郁
5a 31.35 38.12
6a 26.11 25.45
7a 35.49 35.35
8a 31.34 35.69

6d 42.18 35.84

6c 37.43 27.35
7c 50.87 38.00

II
35.02
26.50
34.67
34.01

37.47

35.19
46.04

8d 50.62 48.09 50.27
7d 57.32 49.7849.02

8c 44.92 38.3745.16
5d 50.64 49.51 53.68

III
34.13
25.08
39.19
32.90

29.09
41.98

40.34

52.90
58.21

38.17
54.90

5b 43.70 44.6940.66 48.04
6b 36.39 30.76 35.30 29.84
7b 49.46 40.25 50.93 41.45
8b 43.68 39.48 46.31 41.85
5c 44.94 46.50 39.59 40.97
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表 缘 绿泥石的质量分数

怨、员园、员员、员圆 为绿泥石纯样与刚玉纯样的混合样的 源 个不同参比强度，

作为标准 运蚤；葬、遭、糟、凿 为 宰 与刚玉的混合样的 源 个不同峰值比；灾 是计

算时使用 陨员源/陨圆援缘缘 的参比强度，灾陨 是计算时使用 陨员源/ 陨圆援园愿 的参比强度，灾陨陨
是计算时使用 陨苑/陨圆援缘缘 的参比强度，灾陨陨陨 是计算时使用 陨苑/陨圆援园愿 的参比强度.
质量分数单位：豫.

表 远 滑石在原始样品宰中的含量

缘、远、苑、愿 为滑石纯样与刚玉纯样的混合样的 源 个不同参比强度，作为标

准 运蚤；葬、遭、糟、凿 为 宰 与刚玉的混合样的 源 个不同峰值比；陨 是计算时使

用 陨怨援猿/陨圆援缘缘 的参比强度，陨陨 是计算时使用 陨怨援猿/陨圆援园愿 的参比强度，陨陨陨 是计算时

使用 陨猿援员/陨圆援缘缘 的参比强度，郁是计算时使用 陨猿援员/陨圆援园愿 的参比强度. 含量单

位：豫.

表 苑 绿泥石在原始样品宰中的含量

怨、员园、员员、员圆 为绿泥石纯样与刚玉纯样的混合样的 源 个不同参比强度，

作为标准 运蚤；葬、遭、糟、凿 为 宰 与刚玉的混合样的 源 个不同峰值比；灾 是计

算时使用 陨员源/陨圆援缘缘 的参比强度，灾陨 是计算时使用 陨员源/陨圆援园愿 的参比强度，灾陨陨
是计算时使用 陨苑/陨圆援缘缘 的参比强度，灾陨陨陨 是计算时使用 陨苑/陨圆援园愿 的参比强度.
含量单位：豫.
猿援源 滑石和绿泥石在混合物宰原始样品中的含量

利用 载 射线粉晶衍射仪对样品进行测试，并根据

参比强度公式、混合相中物相质量分数计算公式、原始

样品中物相的计算公式，计算出的混合样 宰 中滑石和

绿泥石的含量. 其中，滑石的含量平均为 愿员援缘豫，绿泥

石的含量平均为 员源援远豫. 同一种物相测得的含量差值

很大，特别是滑石的差值高达 远远援圆远，最高值超过

员园园豫，这些差别是受到诸多因素影响，可能由于结晶

程度、结晶形态、样品的吸收、衍射仪的分辨能力、择优

取向等因素所致；也可能是混合样在制备过程中，混合

不均匀，从而造成衍射数据偏离，引起误差［16］.
将 载 射线衍射图谱通过 耘灾粤 解译，得到滑石的

含量为 怨圆援怨豫，绿泥石的含量为 缘援愿豫，石英含量 园援猿豫，

白云石含量 园援远豫，方解石含量 园援圆豫，菱镁矿 园援圆豫. 滑
石和绿泥石的含量与基体清洗法计算出来的含量有所

差异. 通过定值样中全岩化学分析铝元素含量换算，

定值样中绿泥石的含量应在 员猿豫左右，接近基体清洗

法的绿泥石矿物定值，与 耘灾粤 全谱拟合矿物半定量分

析方法绿泥石矿物定值相差较大.

绿泥石 V VIII
9a 7.65 5.76
10a 8.12 5.66
11a 7.12 6.19
12a 8.40 6.24

10d 7.86 7.89

10c 7.72 6.50
11c 6.76 7.11

VI
8.52
8.39
7.94
8.99

7.10

7.40
7.00

12d 8.12 7.60 8.70
11d 6.89 8.636.72

12c 7.98 7.177.92
9d 7.40 7.20 8.03

VII
5.17
5.48
5.54
5.82

6.80
6.88

8.73

9.29
8.84

7.23
8.25

9b 7.71 6.177.16 6.65
10b 8.19 7.06 7.04 6.06
11b 7.18 6.68 7.13 6.62
12b 8.47 7.56 7.49 6.68
9c 7.26 7.51 6.42 6.62

滑石 I 郁
5a 0.627 0.7624
6a 0.5222 0.509
7a 0.7098 0.707

7d 1.1464 0.9956

7c 1.0174 0.76
8c 0.8984 0.7674

II
0.7004
0.53

0.6934

0.9804

0.9208
0.9032

平均值 0.84555 0.7979125 0.783375
8d 1.0124 1.00540.9618

5d 1.0128 1.07360.9902
6d 0.8436 0.7494 0.7168

III
0.6826
0.5016
0.7838

0.8396
0.7634

1.1642

0.833825
1.058

1.098
0.8068

6b 0.7278 0.59680.6152 0.706
7b 0.9892 0.805 1.0186 0.829
8b 0.8736 0.7896 0.9262 0.837
5c 0.8988 0.93 0.7918 0.8194
6c 0.7486 0.7038 0.5818 0.547

8a 0.6268 0.71380.6802 0.658
5b 0.874 0.8132 0.9608 0.8938

绿泥石 V VIII
9a 0.153 0.1152
10a 0.1624 0.1132
11a 0.1424 0.1238

11d 0.1378 0.1726

11c 0.1352 0.1422
12c 0.1596 0.1434

VI
0.1704
0.1678
0.1588

0.1344

0.14
0.1584

平均值 0.153538 0.150938 0.137538
12d 0.1624 0.1740.152

9d 0.148 0.16060.144
10d 0.1572 0.142 0.1578

VII
0.1034
0.1096
0.1108

0.1376
0.1446

0.1768

0.14095
0.1858

0.165
0.1746

10b 0.1638 0.12120.1412 0.1408
11b 0.1436 0.1336 0.1426 0.1324
12b 0.1694 0.1512 0.1498 0.1336
9c 0.1452 0.1502 0.1284 0.1324
10c 0.1544 0.148 0.136 0.13

12a 0.168 0.12480.1798 0.1164
9b 0.1542 0.1432 0.133 0.1234
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源 结论

在地质科研工作中，许多研究都需要知道混合相

中各物相的含量，建立相关的定量方法是 载 射线粉晶

衍射定量分析工作中急需解决的问题. 本次 载 射线粉

晶衍射定量分析方法的研究，采用基体清洗法，测试配

制样品时引入刚玉作为清洗剂，测试得到滑石、绿泥石

以及含滑石和绿泥石的混合物 宰 的主要衍射峰值，根

据参比强度公式可求得刚玉、滑石、绿泥石的参比强度

值. 再通过计算公式得到滑石和绿泥石在混合样中的

质量分数，根据质量分数的公式，计算出滑石和绿泥石

在混合物 宰 原始样品中的含量，滑石的含量为 苑愿援猿豫
~愿源援远豫，平均为 愿员援缘豫，绿泥石的含量为 员猿援愿豫耀
员缘援源豫，平均为 员源援远豫. 由于所测物相同质多象影响和择

优取向无法彻底消除，实验所测得的每种物相的含量

相差很大. 通过剔除离散数据，基体清洗法 载 射线粉

晶衍射矿物定量分析误差在依圆豫左右，结果是可用的.
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