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微量粉晶衍射及轻质页岩载片用于

膨胀层粘土矿物的研究

任磊夫 赵杏媛
( 北京大学 )

陈洪起

一
、

微量粉晶衍射法

自从应用图谱化 X 一
射线衍射仪

,

大大便利了矿物学的研究工作
,

特别是粘 土 矿 物

的低角度衍射多落于德拜图的盲区
,

而衍射仪就更显出他的优越性
。

但是衍射仪也有另

外一个问题
,

就是用样量过大
,

一般要5 00 m g ,

才能装满一个样品架
。

这样对于一些难

于分离的样品单矿物的研究就受到很大限制
。

最近我们为了要研究蠕虫状高岭石单个纯的晶体
。

在双 目镜下花了很大力气才挑选

出 3 0 0 9 样品来
。

这在常规的样品架上是无法完成的
,

因此我们设计了一种微量样品 架
。

这种样品架是基于这样一个原理设计的
,

首先是X 光由试样平滑表面上发生衍 射
,

样品的厚度并没有太大关系
,

因而我们无需把样品架作成一个大孔框
,

只要有一个很浅

的小槽就可 以了
。

这样我们在有机玻璃上刻一 个深度为 o
.

l m m 宽为13 m m
,

长为 1 5 :丁; : : ,的

一个槽 ( 图 1 ) 将试样放入小槽中
,

用玻璃片压平即可
。

尸卜-一 LS
.

一
州日

卜一一一一一一一一巧m m

—
一叫

图 1 载片形状示意困
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这里需要注意的是
,

因试样面积狭小
,

所以要把发散狭缝变小 ( 1 / 6
。

—
1 / 2

而相应量程要加大
。

这个小而浅的样槽的宽度也可以参照下列公式计算
:

L 二
-
兰

5 7 3

R

5 1n o

I
」 二 试样表而宽度 ( c m )

r 二 发散狭缝开口度 ( 度 )

R 二 测角仪半径 ( 。m )

我们用这种方法对蠕 虫状晶体高岭石
,

无序的高岭石及混有石英的高岭石
,

用 30 m g

试样都得到满意的结果
,

现将原谱附上以供参考 ( 图 2 )
。
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二
、

用轻质页岩载片研究含膨胀层矿物的实验

对含膨胀层的粘土矿物的研究
,

常常需要经过醇化测定其膨胀度
,

但其醉化过程与

操作过程往往很复杂
,

有时因操作原因而未能达到饱和膨胀程度
,

而造成同一样品
,

不

同操作者得出不同结果
。

我们采用轻质页岩制成的载片
,

利用这种页岩吸液性强 !砂决的特性
,

就大大简化了

饱含醇化后的制片手续
,

并提高了膨胀饱和度的可靠性
。

现将该方法简要介绍如下
:

1
.

将轻质页岩在磨片机上磨制成长4 5 t:川 , ,

宽艺5川
工, 1 ,

厚 1
.

5 , n 飞l、的载片
二

2
.

将粘土试样30 m g 加o
.

sm l的纯甘油或乙二醉
,

放在尖底试管中调匀
,

并用超声波

振 荡10 分钟
,

使其充分混匀分散后
,

放置 3 2

—
一

18小时 ( 对古老的岩层 中粘土可把时间

延长一周 ) 使甘油分子充分进入层间
。

3
.

取甘油浸泡过的样品 0
.

1

—
o

.

Zm l滴在轻质页岩载片的一 端
,

面 积 约 为 2 4 x

Z o m m (如图 3 ) 放置 15

—
30 分钟

,

待多余 的甘油被吸进轻质页岩中去
,

样品很快 就

干了
,

这时便可放在X 一
射线衍射仪上分析

,

下图是我们分析的一个实例 ( 图 4 )
。

可 以

看 出
,

原样 ( N ) 为14
.

9 89 入经饱含甘 油处理 ( G l) 膨胀到18
.

03 4人
,

并明确分出10 A

峰
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图 3 页岩载片示惫图
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现在斋妥讨论一卜
:

1
.

甘油或 乙二醇在轻质页岩上所以能迅速于了
,

是 由于这种载片能把液 体吸入载片

中
,

但它吸入量达到饱合后
,

就不能再吸入了
,

因而制样时浓度要大
,

液 体量要少
,

)乡r

旧【i寸弓
1
;〔I一定要纯的 ( 1 0 0 少。的 ) 而不要象一般醉化法加 水稀释

。

2
.

同样道理
,

样品面积不要放的过大
,

最好不要超过24 又 2 0ll
ln l ,

否则不 易干
,

于丫

品如不平可用小刀片刮平
。

3
.

同一载片第二次使 用
,

必须加热 40 0

—
5 00 ℃使载片内吸收醇类物质燃烧排除

,

否则第二次使用吸液性就减弱了
。

4
.

载片本身的衍射峰会不会干挠
,

实践证明所用的样品全部可以掩盖住载片
,

使其

不能产生衍射
,

但样品太薄在 2 0 1 9一 2 4
。

之间会有一点影响 ( 虽然很小 ) 所以在制片时

不要太薄
。
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图 4 用轻质页岩载片测定膨胀层
,
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