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X 射桂衍射仪鉴定开展式粘土矿物的甘油处理法

唐捅 六 熊 毅
(中国科学院土缝研究所)

谦脱石和埃洛石同属开展式粘土矿物
。

它们

具有蛟大的吸收容量
,

膨胀收精性能很强
,

在开展

晶层简还可以吸附多种有机盾构成复合体
。

这些

粘士矿物的鉴定
,

以 x 射挑法较为简便
。

但檬脱

石的底面简隔随着湿度而变动
,

埃洛石(多水高岭

石)易受热脱水改变晶格精构
。

如在鉴定前没有

把檬脱石和埃洛石的底面简隔扩展到一定大 小
,

很难与伊利石和高岭石相区分
。

早期
, H o u m an

等曹用控制湿度的方法来扩展檬脱石 的底 面简

隔tl. 2]
。

但手艘过于复杂
,
所得简隔太小(l ‘入)

,

仍不足与其它矿物相区分
。

1 9 、4 年
, M a eE w a n 〔31

发现澈脱石能在晶层简吸附两层丙三层(甘油 )分

于而得到 17
.

7 入的底面简隔
。

其优点是鉴别力

大
,

所得的 17
.

7 入反射不因湿度的改变而移动
,

且易于与其它 2: 1 的粘土矿物相区分
。

差不多同

时
,

Br ad le 声
·

5] 发现粘土用乙二醇液体湿栩时
,

灌脱石能吸附两 层乙二醇分子而得到 1 7入的阴

隔
,

埃洛石(安潭石 )能吸附一层乙二醇分子而从
10

.

1 入的简隔扩展为 1 0
.

5 几
。 M ae E w a n [6 ] 用乙

二醇和甘油冷液体处理埃洛石
,

得到同样的桔果
。

他们就为
,

这是多元醇与粘土矿物简的极性吸附
,

是涌过 c 一H
· ·

⋯心 (粘土犷物表面 )而复合起来

的
。

接着
,

w hi te 等[v] 用
“

甘油
一
乙醇

一

苯
”

三相液

代替早期 H山m an 等所用的
‘‘

水
一
乙醇

一

苯”三相

液来处理钙盾像脱石
,

并曹在照相底片上得到过
18

.

4 入的(00 1) 简隔
。

他们发现用甘油三相液比

用甘油水溶液所得的衍射强度要大
。

盖氏箭数 x 射技衍射仪应用以后
,

粘土矿物

的研究方法有了很大进展
。

本文作者之一熊毅对

此曹进行大量的研究
,

并曹毅舒制备粘土的甘油

化定向薄膜
,

以供 x 射楠衍射仪鉴定粘土矿物之

用
。

同时还发现用镁离子钓和的样品得到最强的

衍射摹 ..9 ]。 以后
,

很多人陆搜研究乙二醇的处

理声川
n to n

侧队为在巳制就的定向薄片样品上直
续加入乙二醉液体会破坏粘土的定向排列而降低

衍射强度
,

因此建雍用乙二醉蒸气处理
。

Ku nz
e【u1

献为在 65 ℃ 的温度下用乙二醉蒸气处理徽脱的

定向薄片
,

可在 x 射钱衍射错上得到 1 7 入的举值
,

而用乙二醇水溶液所制成的粘土复合体会因挥发
而揖失乙二醉

,

桔果只能得到 l‘入左右不稳定的

阴隔
。

近来
, H o ffm a n n

等 [1 2 ]用不同浓度(2
.

s x

1 0 一2

—
50 x l。一ZM )的甘油或乙二醇水溶液处理

滚脱石
,
发现随着浓度的增大

,

檬脱石相应地吸收

单层水分子
、

单层有机物分子和双层有机物分子
。

他们敲为漾脱石不能从甘油和乙二醇等低律发性

物的水溶液中吸收它们
,

但在混合物气干时
,
由于

水分的挥发
,

留下的甘油或乙二醇郎能与像脱石

形成复合体
。

自从 M a c E w a n
与 B r a d le y 等建立乙二醇和

丙三醇的鉴定方法以来
,

各处所用的粘土矿物的

鉴定方法很不一致
。

为此
,

我们曹将上述方法作

了一些比校献敌
,

据初步研究精果
,

甘油三相液法

鉴定效果较好
,

只是操作过程稍嫌冗长 ;甘油水溶

液法可应用于大批样品的定性分析 ; 乙二醇法井

不够理想
。

现将实脸精果简介于后
,

以供参考
。

拭 旅 方 法

(一 ) 样晶制备

镁离子鲍和
—

50 毫克粘粒(或含 50 毫克粘

粒的悬浮体)债于离心管中
,

借离心机用 0
.

SN 氛

化换溶液洗两次
,

糙用 N 醋酸镁溶液洗两次
,

再用

0
.

SN 氛化族溶液洗两次
。

制得的镁盾粘粒用下

述方法制备定向薄片
。

1
.

甘油三相液法 : 镁盾粘粒用无二氧化碳的

水洗 1 次
,

耀用甲醇洗 3 次以除去水分
,
用容积比

为 1。:1 的笨
一

无水乙醇溶液洗 3 次
,

再用甘油三

相液 (7
.

2 毫升甘油溶于 1 60 毫升无水乙醇
,

再加

入 1‘。0 毫升苯 ) 洗 3 次
,

每次用 10 毫升
,

最后

用 5 毫升笨洗 1 次
。

加 1 毫升甲醇以溶解多余的

苯
,

又加数滴蒸馏水于离心管中以防样品在蒸发

时变干
,

但勿使悬浮体总体积超过 2
.

5 毫升
。

管

口加一小漏斗作为冷凝器
,

在水浴上加热至气泡
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不再产生以去除苯及甲醇
。

冷却
,

加水至 2
.

5 毫

升
。

摇匀 (此时悬浮体浓度为 2% )
,
用吸管吸取

1
.

5 毫升
,

均匀千肺于 斗
.

3 只 3
.

3 厘米的载玻片上

(钓相当于每平方厘米 2 毫克粘粒)
,

待千
,

移借载

玻片于盛有稍酸钙鲍和液的干燥器中 (相对湿度

豹 50 % )
,

一昼夜后作 x 射翻分析
。

2
.

甘油水溶液法 : 镁盾粘粒用 0
.

5M 甘油水

溶液洗两次(如粘粒在所用的离心机中不易离清
,

可在第一次甘油水溶液洗时加数滴氛化跳溶液 )
,

倾去清液后加水至 2
.

5 毫升
,

摇匀
,
用吸管吸取

1
.

, 毫升
,

均匀平辣于 斗
.

3 x 3
.

3 厘米的载玻片上
,

待干
,

移债裁玻片于盛有稍酸钙饱和液的干燥器

中
,

一昼夜后作 x 射翻分析
。

3
.

乙二醉蒸气法 : 族盾粘粒用蒸姻 水洗两

次
,

加水至 2
.

5 毫升
,

播匀
,
用吸管吸取 1

.

, 毫升
,

均匀千蹄于 呼
.

3 x 3
.

3 厘米的裁玻片上
,

待干
。

按

照 K u

nz
。

的方法[l1 ] ,

将载玻片置于一底部盛有

少t 乙二醇液体的金属盒中 (载玻片放在由玻捧

制成的支架上而处于乙二醇液面之上 )
,

盖严
。

加

热金属盒至 60 一 65 ℃ 并椎持此温度 l 小时
。

将

载玻片移置于盛有乙二醉液体的干燥器中
,
12 小

时创后作 x 射钱分析
。

(二 ) X 射校分析

本女所发表的桔果
,

均用 x 射技衍射仪
,

以
c u K

。

幅射(3 4 K v
、

l om A )进行照射
。

所用出射狭

徒为 1 度
,

接收狄徒为 。
.

2 度
。

以盖锣言十数管作

为探浏器
,

扫描速度为每分钟 1 度(2印
。

电子电

位能录仪为拢性
。

枯 果 及 时 愉

(一 ) 浪脱石的鉴定

以高岭石作为稀释剂
,
制成像脱石含 t 为

10 % 的样品
。 x 射摘分析精果(表 1 )表明 , 未握

甘油或乙二醉处理的换质滚脱石得16 几左右的举

值
,

其反射校宽 ;甘油三相液法和甘油水溶液法都

得到 ”
.

7盖的塞值 ;乙二醇蒸气法得到17
.

。入的

举值
。

3 种处理所得的(。0 1)衍射强度 (举高)大

致相同
。
另外

,
乙二醇处理后如露置于室气中 , 样

品上已吸着的乙二醉会部分散逸而使简隔变 小
,

反射加宽 (1‘几一 1 7 几)
。

班 l 不同处理滋哎石的底面周用及 X 射城衍射强魔(攀高)

无处理

乙二醇蒸气法

甘油三相液法

甘油水落液法

甘油水溶液处理 4 次

甘油水落液处理后用水洗 1 次

1110%漂脱石石 50 %豪脱石石 100 %浪脱石石

间间隔(入))) 弦 度度 间隔(入)))
_

弦 度度 间隔(盖))) 油 度度
(((((脉冲 /秒))))) (脉冲 /秒))))) (脉冲 /秒)))

对于含谦脱石 5。% 的样品
,

甘油处理 得到
1 7

.

7 入的举值
。

未握处理的样品
,

只能得 1 6 几左

右的举值
,

且强度较低
。

极乙二醇处理后
,

得 1 7 盖

的岑值
。

3 种处理所得的衍射强度也大致相同(表
l )

。

对于钝滚脱样品
,

甘油三相液处理所得的强

度最大
,

豹为同法含 50 % 像脱石样品的两倍 ; 甘

油水溶液法所得强度较甘油三相液法弱 ; 乙二醉

蒸气法的强度最弱
。

对于乙二醇蒸气法
,

处理时

简由 l 小时征长至 3 小时
,

井不能增高衍射强度
。

对于甘油水溶液法
,

增加甘油处理的次数至 4 次
,

其所得衍射强度与处理两次的接近
,

靛明衍射强

度与甘油处理的次数无关
。

如在 。
.

SM 甘油水溶

液处理后用蒸翻水洗 l 次
,

剧滚脱石的衍射强度

虽能提高
,

但檬脱石的底面简隔却又回复到 1 6 几
。

这靛明在甘油水溶液处理后如用水洗
,

会移去部

分甘油
,
从而达不到用甘油扩展谦脱石晶层的目

的
。

(二 ) 经石和浪脱石共存样晶的鉴定

用乙二醇或甘油处理粘土的目的
,

是使像脱

石在 x 射拢图上能与相邻的矿物互相区分
。
紧接

着漂脱石 (00 1) 衍射
,

有娃石(或糠泥石)的 1 4 入衍

射
,
而蛙石又常与滋盼石共存于土壤中

。

我们霄

配制样品
,

内含 10 % 蛙石
,
60 % 漾脱石

,

最后以

高岭石稀释
。

在 x 射栩衍射图(图 l )上
,

未视处

理的样品
,

只看到一个强的 1 6 入檬脱石的衍射举
。
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甘油或乙二醇处理的样品
,

檬脱石晶层扩展
,

蛙石

的 1 4
.

2 入衍射出现
,

但乙二醉法分隔的程度较甘

油法稍差
。

在另外配制含有 10 % 檬脱石和 60 %

蛙石的样品(图 2 )中
,

未袒处理的样品只能得到

蛙石的14
.

2 盖反射而看不到檬脱石
。

甘油三相液

和甘油水溶液处理都能使檬脱石反射在 17
.

7 盖处

分出
。

但乙二醇处理却未能使像脱石的衍射辜与

蛙石分开
,
只是在低角度方向有一斜坡状突起

。

: o

17.0 A

是像脱
一
乙二醇复合体的底面简隔 (1 7

.

。入)比漾

脱
一

丙三醇复合体的阴隔 (1 7
.

7 入)更作近蛙石反

射(一; 入)
。

(三 ) 埃洛石的鉴定

采用发育在辉长岩母盾上的土续作为拭脸样
品

,

从图 3 可以看出
,

未握处理的样品只具有 1 0 入

的衍射举
,

这和伊利石的衍射相同
。

样品袒甘油

三相液或甘油水溶液处理后原 1 0 入反射扩展为

1 1入
。

这和 M a eE w a 。[ 6 ] 用甘油冷液体处理埃洛

石所得的精果相同
。

用乙二醇蒸气法处理样品
,

非但未能使埃洛石晶层扩展
,
反 而使原有的 1 0 入

衍射举趋于泯灭
。

作为对照的样品在 65 ℃ 下作
l 小时加热处理

,

在 x 射精图上
, 1。入的衍射消

失而 7
.

3 入处的衍射举呀强
。

这表明 “℃ 加热

挂程引起了土壤中埃洛石晶层的失水收精
,
而不

利于埃洛石
一
乙二醉复合体的形成

。

从图 3 还可

以看出
,

因 65 ℃ 烘干而收箱的埃洛石
,
虽再袒甘

油处理也不能重行扩展
。

此外
,

在甘油水溶液法

中
,

如在甘油处理后用水洗 】次
,
则会洗去甘油而

使埃洛石不能得到膨胀
。

这和处理檬脱石所遇到

的情况一样
。

2 Z eo

图 1 10 %经石
、

60 %家脱

的 X 射线谱
a

.

无处理 b
.

甘油三相液
c

·

甘油水溶液 d
.

乙二醇

图 2 60 %蛙石
、

10 %豪脱

的 X 射线谱
a

.

无处理 b
.

甘油三相液
c

.

甘油水溶液 d
.

乙二醇

创创/ .

~~~ {{{.......

尸尸
2 . 一一,, _

夕夕... 11111
’’

刀、~ 一
,,,

14 12 10 8 6 乏2 口o

上述拭脸靛明
,

甘油三相液法对像脱石的衍

射强度是随着样品中漾脱石含量的增多而加 强
,

而富含滚脱石的样品如用乙二醇蒸气法处理所得

衍射强度校低
,

可能是在乙二醇处理过程中粘土

的定向排列受到破坏
。

富含滚晚石的样品用甘油

水溶液法所得的衍射强度也低于甘油三相液 法
,

这可能是由于斌样表面过剩甘油对 x 射技的吸收

作用
。

此外
,

当表现抖入衍射辜的矿物含量高时
,

用乙二醉法很难鉴定样品中的少量檬脱石
,

可能

图 3 挥长岩发育土奥(5 一2拜)的 x 射线谱
a

.

无处理 b
.

甘油三相液
。

.

甘油水溶液
d

.

甘油水溶滋处理后水洗
e

.

乙二醇

f
.

6 5℃ l 小时 9
.

6 5℃
,

甘油水溶液

对埃洛石的拭脸表明
,

甘油三相液法和甘油

水溶液法都可用来鉴定样品中的埃洛石
,
而乙二

醇蒸气法则有困难
。

此外
,

为了能准确鉴别埃洛

石
,

应当避免将土续样品作猪如 65 ℃ 的加热等洪

千处理
。
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摘 要

1
.

对于富含滋脱石的献样
,
用甘油三相液法

能得到较大的像脱石衍射强度
,

衍射强度随拭样

中滚脱石的含量嘴多而加强
。

因此
,

耍比校样品

中滋脱石的含t
,

以采用甘油三相液法为宜
。

2
.

对于富含蛙石的样品
,
乙二醉法鉴别其中

少t 漾脱石的能力较甘油法 ,J、

3
.

用甘油三相液法或甘油水溶液法可同时鉴

定样品中的埃洛石 ; 乙二醉蒸气法导致埃洛石晶

层的失水收编
,

不能用来鉴定埃洛石
。

4
.

甘油水溶液法操作较简捷
,

大批样品的 x

射摘定性分析可以采用
。

m o n tm o r illo n it e g r o
叩

5 o f 面
n e r a ls by x- ra ys

.

N at u r e ,

1 5 4 : 5 7 7一5 7 5
,

2 9 4 4
.

r4 ] B r a d l叮
,

W
.

F
.
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A m e r
.

Min et a lo gi
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W
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F
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tio n a l o rga n ic liq u id s
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J
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A m e r
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.

So e
.

,
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