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摘  要  在使用常规的前处理方法对细粒黄土 (粘黄土 )样品进行粒度测量时, 发现结果不稳定。为了调查原因,分

别选取黄土高原东南缘河南卢氏、秦岭地区陕西洛南和陕西洛川三个地点的黄土、古土壤样品, 进行对比实验,分析前

处理方法对细颗粒黄土样品粒度测量结果的影响。结果发现,在进行细粒黄土的粒度测量过程中,激光粒度仪上的超

声波振荡分散时间对测量结果影响很大,一般应控制在 2 m in以上。作者用河南卢氏乔家窑黄土 ) 古土壤剖面的连

续粒度测量结果对改进后的前处理方法进行可行性验证,结果表明, 采用改进后的前处理方法所得的结果, 与野外地

层划分及磁化率值的变化有较好的相关性,表明改进后的前处理方法更适用于细颗粒黄土样品的粒度测量。
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0 引言

  沉积物粒度变化受搬运动力和沉积环境等控

制
[ 1]
,粒度分析是重建古气候、古环境的重要方法之

一,其已经在深海沉积
[ 2, 3]
、湖泊沉积

[ 4 ~ 6]
、泥炭沉

积
[ 7]
、尤其是黄土

[ 8~ 15 ]
和红粘土沉积

[ 16~ 18]
等的研究

中得到广泛的应用。

  由于前处理方法是粒度测量中误差的主要来源

之一, 国内外研究者从对样品的去碳酸盐、去有机质

和分散等过程进行过多次讨论
[ 19 ~ 24]

。适用于黄土的

粒度测量前处理方法
[ 20]
在湖泊

[ 23 ]
, 海洋

[ 21 ]
, 红粘

土
[ 22]
及南方红色风化壳

[ 24~ 26]
等样品中都得到不同

程度的应用。但是,我们最新的实验工作表明,通用

的前处理方法可能对细颗粒的黄土样品的粒度测量

带来较大的误差。对陕西洛南、河南卢氏等受成壤作

用改造较强烈的粘黄土样品采用传统前处理方法进

行粒度测量时,发现数据很不稳定, 有时重复测量的

粒度参数可以发生数倍的变化。因此,如何针对较细

的沉积物样品采取合适的前处理方法,使其测量结果

既能保证实验的可靠性和可重复性, 又能准确反映沉

积环境信息,是粒度测量中面临的新问题。

  本文从前处理方法 (尤其是超声波振荡 )对细颗

粒黄土粒度测量结果影响较大的问题入手,进行对比

实验研究,进而对黄土高原东南缘河南卢氏地区的一

个黄土粒度序列进行测量和方法验证。

1 样品及实验步骤

  关于粒度测量前处理过程中去碳酸盐、去有机质

和加分散剂等步骤对样品测试结果的影响已经有较

多的讨论。但是,超声波清洗仪振荡分散对粒度测试

结果的影响程度以及应该选取多长的振荡时间还不

清楚。有的研究者认为振荡 1 m in就可以达到分散

的效果
[ 24 ]

, 有些则提出 7 m in可以达到最佳效

果
[ 27~ 29]

,还有一些学者主张更长时间
[ 25, 26 ]

。

  我们分别选取黄土高原中部洛川 ( LC: 黄土高原

标准黄土 )、黄土高原东南缘河南卢氏乔家窑, 庄子

村 ( Q JY, ZZC: 黄土高原粘黄土 )、秦岭地区陕西洛南

上白川 ( SBC: 风化成壤改造较强的粘黄土
[ 30 ]

)三个

地点黄土古土壤样品各一个。样品编号分别为: LC-

L, LC-S, Q JY-L, Q JY-S, ZZC-L, ZZC-S, SBC-L, SBC-S,

共 8个样品。全部样品前处理及测量过程均在中国

科学院地球环境研究所黄土与第四纪重点实验室完



成。采用英国 Malvern公司的 Mastersizer S型激光粒

度仪进行了粒度测量,测量范围为 0. 05~ 880 Lm, 分

辨率为 0. 15<,相对误差 < 3% 。实验步骤如下:

  根据样品颗粒粗细取 0. 25~ 0. 4 g,放入烧杯, 加

10 mL浓度为 10%的 H2O2静置一小时, 之后加热煮

沸,使其充分反应。冷却后加入 10 mL浓度为 10%

的 HC l并加热煮沸, 使其充分反应。给烧杯注满去

离子水并静置 24 h。抽去上清液,加入 10mL浓度为

0. 05mo l/L的 ( NaPO3 ) 6分散剂。

  每个样品以相同的方法制样 7份,并对 7份子样

分别在非激光粒度仪的超声波清洗机 ( KQ ) 600型

超声波清洗器, 工作电源 220 V, 50 Hz, 工作频率 40

kH z,超声波电功率 600W )上预振荡 0 m in、1 m in、2

m in、3 m in、5 m in、7 m in和 10 m in分别记为 LC-L
0
,

LC-L
1
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2
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3
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5
, LC-L

7
, LC-L
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, , ,

SBC-S
0
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1
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2
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3
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5
, SBC-S

7
,
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10
, 共得到样品 56份。

  对前处理后的样品进行测试,使用激光粒度仪较

高的搅拌速度 (第 7档, 共 0 ~ 10档 )不断搅拌。首

先在激光粒度仪超声波未开启的状态下进行 3次重

复测量, 保留 1次较稳定的粒度数据。之后,开启激

光粒度仪的超声波到 7档 (共 0 ~ 10档 )并进行计

时,记录 1m in、2m in、3 m in、4m in、5 m in时的粒度测

量数据, 6次记录的记录号分别标为 LC-L
0
0, LC-L

0
1,

LC-L
0
2, LC-L

0
3, LC-L

0
4, LC-L

0
5, LC-L

1
0 , , SBC-S
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0 ,

SBC-S
10
1 , SBC-S

10
2 , SBC-S

10
3 , SBC-S

10
4 , SBC-S

10
5 , 得到

数据记录 336个。

2 结果

  所得到的平均粒径数据见表 1和图 1。结果表

明: 1)同一样品经不同时间非粒度仪的超声波清洗

机预振荡制成的 7份子样,在进入测试仪器的样品槽

并开启仪器的超声波振荡 0 m in、1m in、2 m in、3m in、

表 1 平均粒径对比表 (Lm ) (横排是超声波清洗机预振荡分散时间, 竖列是激光粒度仪自身超声波的振荡分散时间 )

Tab le 1 Com par ison of them ean granu lar ity of samp les w ith d ifferen t u ltrasonic pretreatm ents

SBC-L SBC-L10 SBC-L7 SBC-L5 SBC-L 3 SBC-L2 SBC-L 1 SBC-L0 SBC-S SBC-S10 SBC-S7 SBC-S5 SBC-S3 SBC-S2 SBC-S1 SBC-S0

SBC-L0 22. 81 25. 75 18. 37 14. 85 23. 58 25. 57 16. 33 SBC-S0 30. 43 29. 89 36. 97 37. 25 29. 84 33. 98 27. 90

SBC-L1 10. 61 11. 49 11. 04 11. 02 12. 11 10. 73 10. 91 SBC-S1 14. 39 15. 04 16. 33 13. 183 14. 80 14. 54 13. 49

SBC-L2 10. 19 11. 27 10. 72 11. 14 11. 43 10. 29 10. 15 SBC-S2 13. 82 14. 61 13. 80 12. 988 14. 09 14. 00 12. 72

SBC-L
3 10. 29 11. 25 10. 53 11. 00 11. 13 10. 27 9. 89 SBC-S

3 13. 66 14. 41 13. 70 12. 645 14. 19 13. 58 12. 63

SBC-L4 10. 01 11. 18 10. 32 11. 35 11. 01 12. 43 9. 67 SBC-S4 13. 37 14. 33 13. 53 12. 508 13. 49 13. 63 12. 46

SBC-L5 10. 07 10. 97 10. 52 11. 06 10. 85 10. 39 9. 60 SBC-S5 13. 61 14. 32 13. 59 12. 408 13. 56 13. 24 12. 47

ZZC-L ZZC-L10 ZZC-L7 ZZC-L5 ZZC-L 3 ZZC-L2 ZZC-L 1 ZZC-L0 ZZC-S ZZC-S10 ZZC-S7 ZZC-S5 ZZC-S3 ZZC-S2 ZZC-S1 ZZC-S0

ZZC-L0 15. 09 16. 03 15. 45 16. 51 15. 71 15. 79 16. 43 ZZC-S0 24. 76 15. 32 22. 50 21. 209 25. 07 24. 35 19. 13

ZZC-L1 14. 58 14. 98 14. 71 14. 80 14. 39 14. 26 14. 24 ZZC-S1 15. 94 13. 13 13. 91 13. 422 13. 51 14. 44 12. 49

ZZC-L2 14. 27 15. 05 14. 81 14. 28 14. 41 14. 51 14. 37 ZZC-S2 14. 47 12. 40 13. 09 12. 548 12. 31 13. 43 11. 55

ZZC-L3 14. 15 14. 98 14. 80 14. 19 14. 33 14. 14 13. 77 ZZC-S3 13. 85 12. 40 12. 71 12. 071 11. 87 12. 82 11. 18

ZZC-L4 13. 94 15. 04 14. 77 13. 95 14. 04 14. 17 13. 65 ZZC-S4 13. 54 12. 33 12. 43 11. 814 11. 56 12. 42 11. 01

ZZC-L5 13. 98 14. 97 14. 56 13. 89 14. 15 14. 06 13. 78 ZZC-S5 13. 29 12. 22 12. 21 11. 747 11. 41 12. 17 11. 17

QJY-L Q JY-L10 Q JY-L7 Q JY-L5 Q JY-L 3 Q JY-L2 Q JY-L 1 Q JY-L0 Q JY-S Q JY-S10 QJY-S7 Q JY-S5 QJY-S3 Q JY-S2 Q JY-S1 Q JY-S0

Q JY-L0 14. 82 14. 11 14. 78 14. 26 14. 07 14. 48 14. 62 Q JY-S0 21. 93 20. 16 25. 07 23. 546 23. 11 22. 92 23. 37

Q JY-L1 13. 91 13. 44 13. 73 13. 29 13. 37 13. 46 12. 92 Q JY-S1 15. 62 14. 50 17. 25 16. 405 15. 84 16. 28 16. 04

Q JY-L2 13. 82 13. 10 13. 70 13. 23 13. 25 13. 38 12. 81 Q JY-S2 15. 11 14. 25 16. 41 15. 71 15. 17 15. 59 14. 99

Q JY-L3 14. 03 13. 34 13. 89 13. 12 13. 05 13. 24 12. 57 Q JY-S3 15. 06 13. 81 16. 05 15. 372 14. 84 15. 26 14. 47

Q JY-L
4 13. 58 13. 10 13. 72 13. 07 12. 99 13. 30 12. 91 Q JY-S

4 14. 81 13. 98 15. 84 15. 198 14. 68 15. 01 14. 07

Q JY-L
5 13. 67 13. 27 13. 81 13. 02 13. 01 13. 22 12. 48 Q JY-S

5 14. 77 13. 84 15. 56 15. 031 14. 32 14. 90 14. 15

LCL-L LCL-L10 LCL-L7 LCL-L5 LCL-L 3 LCL-L2 LCL-L 1 LCL-L0 LCS-S LCS-S10 LCS-S7 LCS-S5 LCS-S3 LCS-S2 LCS-S1 LCS-S0

LCL-L0 18. 71 17. 30 19. 19 18. 57 18. 97 18. 58 20. 19 LCS-S0 18. 25 18. 33 18. 04 18. 293 18. 37 18. 60 18. 23

LCL-L1 17. 19 16. 87 17. 35 17. 54 17. 74 17. 33 17. 23 LCS-S1 16. 78 16. 83 17. 44 17. 696 17. 70 17. 40 17. 12

LCL-L2 16. 99 16. 74 16. 99 16. 82 16. 89 17. 10 17. 01 LCS-S2 16. 70 16. 56 17. 47 17. 486 17. 43 17. 03 16. 85

LCL-L3 16. 79 16. 77 16. 82 16. 62 16. 75 17. 06 16. 09 LCS-S3 17. 36 16. 55 17. 27 17. 655 17. 34 17. 01 16. 91

LCL-L4 16. 93 16. 68 16. 71 16. 63 16. 54 16. 89 16. 08 LCS-S4 16. 77 16. 50 17. 37 17. 562 17. 13 16. 90 16. 89

LCL-L5 16. 93 16. 65 16. 51 16. 42 16. 52 16. 92 16. 07 LCS-S5 16. 39 16. 50 17. 43 17. 529 17. 29 16. 91 17. 03
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4 m in、5m in后所记录的 6次测量结果与预振荡的时

间无明显关系。 2)同一样品的每份子样在进入仪器

样槽后随粒度仪的超声波振荡时间延长平均粒径均

减小,其中, 洛川黄土、古土壤,乔家窑黄土,庄子村黄

土减小幅度小, 一般不超过 2 Lm; 乔家窑古土壤, 庄

子村古土壤,上白川古土壤平均粒径减小幅度大, 一

般都在 6 Lm以上。以上白川古土壤样品经过粒度

仪自身的超声波清洗机振荡 1 m in的子样 ( SBC-S
1
)

为例, 样品在进入样品槽振荡 0 m in时所记录平均粒

径值为 33. 98 Lm,在经过仪器的超声波振荡 2m in后

平均粒径基本趋于稳定,为 14. 00 Lm, 同一样品的两

次测量结果可相差两倍多。3)同一样品的各个子样

在粒度仪上随仪器的超声波振荡时间增加,平均粒径

减小的速率基本相当,且在第 1m in内减小最快,前 2

m in内减小幅度占总减小量的 74. 4%以上。2 m in之

后平均粒径基本趋于平稳。 4 )对于不同地区的样

品,在经历相同时间仪器超声波振荡后,上白川古土

壤样品粒度减小速率最快,幅度最大。其它样品的平

均粒径减小的速率由快到慢,变化幅度由大到小依次

是:上白川黄土样和古土壤样 >乔家窑和庄子村古土

壤样 >乔家窑和庄子村黄土样 >洛川黄土样和古土

壤样。从粒度分布曲线上也可以明显看出,上白川黄

土 ) 古土壤样品的分布曲线发生了明显的细偏,而洛

川黄土古土壤变化不大 (图 2)。5)除洛川外,同一地

区的古土壤样品 (或其子样品 )与相对应的黄土样品

(或其子样品 )相比, 古土壤样品在激光粒度仪自身

的超声波振荡下平均粒径减小的速率以及减小幅度

总是大于与其对应的黄土样品, 而洛川黄土和古土壤

平均粒径变化幅度很小。

图 1 平均粒径对比图

F ig. 1 Bar-chart o f them ean granular ity of d ifferent sam ples w ith d ifferent u ltrasonic pretreatm ents
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图 2 洛川、上白川黄土、古土壤粒度分布对比图 (超声波清洗机振荡 1 m in)

F ig. 2 Compar ison of g ra in-size d istr ibution among loess and pa leosol sam ples from Luochuan and Shangba ichuan

(W ith 1 m in u ltrasonic dispe rsion)

3 讨论

  我们的实验结果表明, 对于细颗粒的黄土 ) 古土
壤样品,样品经过去碳酸盐、去有机质和加分散剂的

前处理之后,基本达到了分散的目的, 非仪器自带的

超声波预振荡对粒度测量影响不大。在测量时,平均

粒径之所以随粒度仪自身的超声波振荡时间增加而

减小,极有可能是在前处理之后等待测量的短暂时间

内发生了再凝聚。其原因可能有二: 1)卢氏和洛南

黄土样品在沉积后都经历了较强程度的风化成壤作

用,其中含有较多细粒的土壤胶粒物质,这些细粒物

质的比表面能大, 吸附能力强, 极易发生凝聚; 2 )在

前一步去碳酸盐过程中加入过多量的盐酸后, 洗酸不

够完全的情况下,低的 pH值使土壤胶粒的电动电位

降低, 土壤溶胶也容易发生凝聚
[ 31]
。由结果 2、5都

可以看出,样品发生再凝聚与成壤程度有关, 且成壤

程度越强样品再凝聚程度加剧。

  有一种假设认为,样品在经过一定时间超声波分

散后,可能因部分粗颗粒被振碎而使样品的平均粒径

减小,这样会使不同样品的粒度在经历超声波振荡时

不断减小,尤其是粗颗粒含量相对较高的洛川样品,

平均粒径减小的幅度和速度应该更大。而结果 4表

明,洛川地区黄土 ) 古土壤样品无论有没有经过预超

声波分散,平均粒径变化都不大;相反地, 平均粒径相

对较小的洛南黄土 ) 古土壤样品平均粒径变化不论

是幅度还是速度都比洛川的大很多。并且,所有样品

的平均粒径并没有随振荡时间延长而不断减小,而是

在 2 m in后基本趋于稳定。这充分证明, 在所控制的

时间和强度下,超声波振荡并不会对样品原始颗粒造

成明显的破坏。表 1也可以从另一方面说明样品发

生再凝聚与成壤化有关,且成壤化越强样品再凝聚加

剧,而与样品整体的平均粒径大小关系不大。

  表 1说明, 要保证实验数据的可靠性和可重复

性,对于成壤作用较强地区的细颗粒黄土和古土壤样

品,在粒度测量过程中,仪器样品槽中超声波振荡的

时间非常重要, 一般应该控制在 2 m in以上。因此,

在对成壤作用较强地区黄土样品进行粒度测量时,推

荐将前处理步骤修改为:采用常规前处理步骤去有机

质和碳酸盐,在超声波清洗机上振荡 1 m in; 上仪器测

试时, 在粒度仪的样品槽中再振荡 2m in,重复测量三

次以上,保存一个稳定记录。

  为验证修改后的前处理方法的可靠性和可重复

性,对所选取的 8个样品分别用前述方法制样多份,

同时在非仪器的超声波清洗机上振荡 1 m in, 再经粒

度仪自身的超声波振荡 2 m in后测试。结果显示, 大

多数样品重复测量结果相对于稳定后的平均粒径最

大偏差都在 ? 4%以下, 82%以上的测量最大偏差小

于 ? 8% ,只有极个别子样品偏差较大达到 12. 6%,

原因暂时还不明确,有待进一步研究。

  为了验证新推荐方法的可行性,选取河南卢氏乔
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图 3 乔家窑剖面粒度、磁化率图

F ig. 3 G ra in size and m agnetic susceptib ility of Q iao jiayao loess-pa leo so l section, the southeast Loess P la teau

家窑黄土 ) 古土壤剖面连续采样 120个,利用新旧前

处理方法对其测量,所获得的粒度数据分别用 M 1和

M 2代表, 所得结果见图 3。

  研究表明,在古土壤发育时, 冬季风强度相对减

弱,气候温暖湿润, 因而沉积物遭受风化成壤作用较

强,对应磁化率高值。同时, 由于季风动力的减弱和

源区性质的变化,风尘物质中所携带的粗颗粒组分减

少;并且较强的风化成壤作用也使原有不稳定矿物变

细,粘粒组分增加。因此,古土壤形成时期,对应粒度

低值。相反,在黄土发育时期,粗颗粒含量高, 受风化

作用改造弱,对应磁化率低值和粒度高值。采用修改

后前处理所得粒度数据M 2的变化与磁化率值所反映

的地层变化以及野外地层划分基本一致。即 M 2低

值,磁化率高值和古土壤地层相对应,M 2高值, 磁化

率低值与黄土地层相对应。其中有些层位 M 2值与磁

化率及野外地层划分对应不是很好, 可能是野外没有

精确代用指标情况下地层划分比较粗略引起的, 例

如,在 2 m左右磁化率表现为低谷, M 2表现为峰, 而

野外地层划分为古土壤,极有可能说明在第一层古土

壤中隐含着一层不明显的黄土层。M 1与地层划分及

磁化率值对应不好,甚至在古土壤层位大部分样品都

表现为相反的值,说明了旧方法对于成壤强度较高的

细粒黄土样品不能够充分分散, 而修改后的前处理方

法对细颗粒黄土样品更加适用。另外,研究地区的黄

土堆积个别层位可能受到土壤潜育化的影响
[ 32, 33]

,

磁化率值与黄土 ) 古土壤的变化不能一一对应,也影

响到粒度与地层和磁化率变化的对比。但是, 对比

M 1和M 2的测量结果, 证明我们推荐的前处理方法有

效可行。

4 结论

  在成壤作用改造强烈的细粒黄土的粒度测量中,

常规的前处理方法并不能使样品充分分散而获得稳

定的测量值。测试仪器的超声波振荡分散时间对测

量结果影响很大,在进行测量时应经过粒度仪自身的

超声波振荡 2 m in以上开始测量。样品在等待测量
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时,发生的颗粒再凝聚与样品遭受成壤改造的强度有

关。
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Abstract The common pretreatmentm ethod has caused d ivergent resu lts of gra in size measurem ent of the f ine loess

samp les. In order to understand effects of pretreated m ethod on the fine-gra in loess grain-size d istribution, samples

from three sits, w hich are located in Luochuan of centra lChineseLoess P lateau, Lush io f southernmarg in of theLoess

P la teau and Shangbaichuan of eastern Q ing lingM ounta ins in cen tra lChina, w ere collected and pretreated under d iffer-

ent u ltrasonic d ispersion cond itions. The resu lts ind icate that tim e o fu ltrasonic d isagg regating by the laser gra in-size e-

quipm ent just beforemeasuring is very important for granulometry o f the fine loess samples. On the basis of the d iffer-

ent experim ents, w e recomm end a new pretreatment method for the gra in-size measurem ent for fine-grain loess sam-

ples: over 2m inutes are required for dispersing the samp les by u ltrasonic of the laser grain-size equipm ent just before

measuring. Th is step is neg lected in the prev ious measurem ent so that the divergent resu lts are presented in granulom-

etry of the fine loess samples. In addition, samp les from a loess-paleosol section at Q iao jiayao of the southeast Loess

P la teau arem easured by the trad itional and the new m ethods, respectively. The results show tha t our recommended

pretreatm entm ethod is more re liab le to obtain gra in-size d istribution o f the fine-gra in loess deposit than that of the o-l

der one.

Key words f ine-grain loess, pretreatment method, ultrason ic dispersion, g rain-sizemeasurement
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