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摘 要:海洋沉积物为环境和古气候再造提供良好的地质示踪记录,其中海洋黏土矿物被作为有效指标广泛应用。

黏土矿物的预处理方法对其相对组成计算结果影响较大,因此寻找适合不同海域环境简便而有效的预处理方法是

黏土矿物研究中很有意义的工作。从渤海中部和印度洋海盆选取2个表层沉积物样品分别代表浅海和深海沉积

物,采用不同的预处理方法进行处理。通过其X射线衍射(XRD)测试结果进行对比分析,探索适合特定区域黏土

矿物的预处理方法。结果显示,预处理中使用的双氧水、盐酸、醋酸和连二亚硫酸钠-重碳酸钠-柠檬酸钠(DCB)等

都对样品黏土矿物分析结果产生一定的影响。若碳酸盐衍射峰不掩盖黏土矿物的信息表达,可不用盐酸或者醋酸

去除碳酸盐;DCB方法去除氧化铁时所加试剂会与黏土矿物层间离子发生交换导致数据失真,因此建议一般不使

用;去除有机质能促使黏土矿物更好的分散,且质量分数为10%的 H2O2为最佳。
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黏土矿物是海洋沉积物的重要组成部分。黏土矿物结构、形态、组合等特征,对于沉积过程、物质来源、
沉积环境演化以及气候变化都有着重要的指示意义[1-4]。而且,黏土矿物还能指示海底的热液活动[5]。在大

洋沉积物的研究中,黏土矿物能用来指示洋流的演化,如 Wang发现黏土矿物特征能指示冲绳海槽地区黑潮

强度的变化[6];在陆架区沉积物中,黏土矿物分布主要受物源区的影响[7],如台湾岛河流中几乎不含蒙皂石,
伊利石的含量也比较低[8];在大陆河流中,黏土矿物的组合特征差别很大,我国南方河流沉积物中高岭石含

量比北方的高,这都反映出物源区气候、风化作用及基岩性质的不同[9]。然而黏土矿物形成条件复杂,不同

物源区环境的影响下其矿物信息表现出很大的差异性。不同物源区黏土矿物所表现出的特性使得针对不同

区域如何确定最佳预处理方法成为一项重要的工作。

X射线衍射(XRD)是分析黏土矿物时采用的最普遍的方法,但是不同的研究者采用的常用XRD测试

条件(表1)和提取方法存在差异。李艳丽等对黏土矿物的测试条件做过对比实验,发现乙二醇饱和24h以

上,加热片以不低于490°的温度加热2h,可以获得更为理想的XRD衍射图谱,并且提出刮片法要优于滴片
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法[10]。赵德博等指出离心法和传统沉降法提取出来的黏土矿物之间差距不大,而且离心法能大大缩短提取

时间[11]。除测试条件和提取方法,各研究中对黏土矿物样品的预处理方法也不尽相同(表1)。如所加的试

剂相同,其试剂质量分数存在细微差别;对于有机质、碳酸盐、氧化铁等物质的去除,不同研究人员的侧重点

也各异,因此加入的试剂也不同,从而可能使各研究人员间的测试数据缺乏可对比性。预处理的目的是去除

干扰因素,更准确地提取沉积物中的黏土矿物信息。目前添加的多种试剂对黏土矿物所造成的影响却鲜少

研究,因此如何在不同海域选取最佳预处理方法是一个需要着重考虑的问题。为研究预处理方法对不同研

究海域黏土矿物的影响,我们在渤海中部(浅海沉积物)和印度洋海盆(深海沉积物)各选择1个表层沉积物

样品进行黏土矿物样品的分离和提取,对各种预处理后的样品中黏土矿物XRD测试结果进行对比分析(表

2),以建立简便、有效的实验方法。

表1 常用黏土矿物提取前预处理方法

Table1 Commonlyusedpretreatmentmethodsforclayminerals

添加试剂

ωH2O2

酸

c盐酸 ω醋酸

NaOH
连二亚硫酸钠-重碳酸钠-

柠檬酸钠(去除Fe)

研究区域 参考文献

浅
海
沉
积
物

- 0.2mol·L-1 - - - 南海 LIUZF,etal.[12]

10% 0.5mol·L-1 - - - 南海 WANSM,etal.[13]

10% -   15% - - 南海 WANSM,etal.[14]

30% 0.14mol·L-1 - - - 东海内陆架 LIUSF,etal.[15]

30% 1mol·L-1 - - - 泰国湾 SHIXF,etal.[16]

深
海
沉
积
物

√ - - - - 菲律宾西部海域 石学法[1]

√ - - - - 白令海 SUNGHANK,etal.[17]

30% <0.8mol·L-1 - - - 东太平洋 ZHANGHR,etal.[18]

- √ - - 印度洋中部海盆 VALSANGKARAB和

AMBERNV[19]

- - √ 0.5mol·L-1 √ 东南印度洋 KEVINC[20]

- - pH=4.5
小部分富含硅藻和

放射虫的样品 √ 大西洋 BISCAYEPE[21]

  注:“-”表示未添加,“√”表示添加

1 材料与方法

渤海样品BH-214(120°E,38°N)是2007-08国家海洋局第一海洋研究所研究人员乘坐上海海洋地质调

查局的“勘407”号调查船,在渤海中部所取得的沉积物样品(图1a)。样品采回后存放于位于青岛的中国大

洋样品馆4℃冷库中。
印度洋样品39V-IB(80°E,20°S)是2016-06中国大洋39航次科学考察第5航段研究人员乘坐“大洋一

号”调查船,在中印度洋海盆90°E海岭左侧取得的沉积物样品(图1b)。样品采回后存放于位于青岛的中国

大洋样品馆4℃冷库中。
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图1 取样站位图

Fig.1 Samplinglocations

1.1 预处理条件设计与步骤

设置的20组对照试验,选取20个容量为500mL的烧杯,编号依次为1~20。其中在1~10号烧杯中

各加入BH-214样品10g,在10~20号烧杯中各加入39V-IB样品10g(表2)。

表2 黏土矿物样品提取前预处理条件设计表

Table2 Pretreatmentprocessforclayminerals

方 案
编 号

BH-214(渤海) 39V-IB(印度洋)
处理方法

A 1 11 蒸馏水

B 2 12 10%(质量分数)H2O2

C 3 13 10%(质量分数)H2O2,0.2mol·L-1盐酸

D 4 14 10%(质量分数)H2O2,15%(质量分数)醋酸

E 5 15 10%(质量分数)H2O2,15%(质量分数)醋酸,DCB除Fe

F 6 16 30%(质量分数)H2O2

G 7 17 30%(质量分数)H2O2,0.2mol·L-1盐酸

H 8 18 30%(质量分数)H2O2,15%(质量分数)醋酸

I 9 19 30%(质量分数)H2O2,15%(质量分数)醋酸,DCB除Fe

J 10 20 10%(质量分数)H2O2,1mol·L-1盐酸

A方案(编号1和11):加入400mL蒸馏水浸泡24h;

B方案(编号2和12):加入100mL蒸馏水浸泡2h后加入200mL质量分数为10%的双氧水,隔3h
搅拌一次并加入少量质量分数为10%的双氧水,直至反应不再进行,加入蒸馏水反复清洗几次,直到样品的

抗絮凝作用产生;

C方案(编号3和13):加入质量分数为10%的双氧水去除有机质,加入0.2mol/L的盐酸并搅拌,直到

不再产生气泡,加入蒸馏水反复清洗几次直至抗絮凝作用产生;

D方案(编号4和14):加入质量分数为10%的双氧水去除有机质,加入质量分数为15%的醋酸并搅拌,
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直到不再产生气泡,加入蒸馏水反复清洗几次直至抗絮凝作用产生;

E方案(编号5和15):加入质量分数为10%的双氧水去除有机质,加入质量分数15%的醋酸去除碳酸

盐,最后通过连二亚硫酸钠-重碳酸钠-柠檬酸钠(DCB)方法[22]去除氧化铁,直到反应不再进行,加入蒸馏水

反复清洗几次直至抗絮凝作用产生。

F~I方案分别与B~E方案步骤相同,不同之处是把质量分数为10%的双氧水替换成质量分数为30%
的双氧水(表2)。

J方案(编号10和20):加入质量分数为10%的双氧水去除有机质,加入1mol/L的盐酸并搅拌,直到不

再产生气泡,加入蒸馏水反复清洗几次直至抗絮凝作用产生。

1.2 测试与分析方法

经过以上预处理后,根据Stokes沉降原理提取粒径<2μm的沉积物组分。采用刮片法制作定向片,待
定向片干燥后,将定向片置于乙二醇蒸汽中饱和24h后上机测试。我们实验中的测试仪器采用粉晶X射线

衍射仪(日本理学有限公司生产D/max2500PC型),测试条件设定为CuKα辐射,工作电压为40kV,工作电

流为100mA,扫描宽度为3°~30°(2θ),步长为0.02°。
黏土矿物的半定量分析采用Biscaye方法,即选用乙二醇饱和片图谱上蒙皂石(17Å)、伊利石(10Å)、

绿泥石(7.1Å)+高岭石(7.1Å)四种矿物的3个特征衍射峰的峰面积作为基础数据进行计算。峰面积计算

方法为衍射峰高乘以半峰宽;蒙皂石权重因子为1,伊利石权重因子为4,绿泥石+高岭石权重因子为2,其
中高岭石和绿泥石是通过拟合3.58Å/3.54Å衍射峰峰面积比值来确定[24]。计算公式:

A=A1+4A2+2A3, (1)

W1=
A1

A ×100%
, (2)

W2=
4A2

A ×100%, (3)

W3=
2A3

A ×
1

K+1×100%
, (4)

W4=
2A3

A ×
K

K+1×100%
, (5)

式中,A 为衍射峰强度和,A1为蒙皂石峰(17Å)面积,A2为伊利石峰(10Å)面积,A3为高岭石+绿泥石峰

(7.1Å)面积,K 为高岭石峰与绿泥石峰高(3.5Å)之比,W1为蒙皂石矿物相对组成(%),W2为伊利石矿物

相对组成(%),W3为绿泥石矿物相对组成(%),W4为高岭石矿物相对组成(%),黏土矿物半定量分析利用

Jade软件完成。
相对误差的计算公式:

相对误差=
Δ
M×100%

, (6)

式中,M 为所有测量值的平均值,Δ为测量值与平均值的差值的绝对值。
变异系数的计算公式:

变异系数 =
SD
M ×100%, (7)

式中,SD 为标准偏差,M 为所有测量值的平均值。
粒度测试所用仪器为激光粒度仪(英国Malvern有限公司生产Mastersizer2000型),测量范围为0.02~

2000μm,粒级分辨率为0.01Φ。采用谢帕德沉积物分类法[35]划分沉积物类型。有机碳氮数据在元素分析

仪(德国Elementar有限公司生产VarioEL-Ⅲ 型)上测得,实验均于2016-12在国家海洋局海洋沉积与环境

地质重点实验室完成。
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2 结果与讨论

预处理前测试结果:渤海BH-214样品岩性为粉砂质砂,平均粒径4.4Φ,粒度组成为63.4%砂,26.3%
粉砂,10.3%黏土。印度洋39V-IB样品粒度较细,岩性为粉砂,平均粒径5.9Φ,粒度组成为0.4%砂,91.2%
粉砂,8.4%黏土。渤海BH-214和印度洋39V-IB样品的TOC/TCH比值为0.4和0.8。

在古环境与古气候的研究中,黏土矿物作为一种指示气候变化的指标,研究者更加关注其相对组成及矿

物组合的变化。样品(编号1~20)采用不同预处理方法得到的黏土矿物相对组成变化及其相对误差如表3
所示。

表3 渤海BH-214和印度洋39V-IB沉积物样品经不同预处理后黏土矿物相对组成

Table3 RelativeabundanceandrelativetoleranceofclaymineralsinBH-214and39V-IBafterpretreatment

样品编号

蒙皂石 伊利石 高岭石 绿泥石

相对组成

/%

相对误差

/%

相对组成

/%

相对误差

/%

相对组成

/%

相对误差

/%

相对组成

/%

相对误差

/%

渤海

1 11 30 61 5 9 12 17 1

2 8 6 63 2 12 18 14 18

3 6 30 68 7 9 12 16 6

4 10 18 61 5 8 22 19 13

5 9 6 64 1 9 12 17 1

6 11 30 58 10 12 18 17 1

7 6 30 67 5 11 8 15 12

8 9 6 61 5 9 12 18 7

9 6 30 65 2 10 2 16 6

10 5 42 68 7 9 12 15 12

变异系数 27% 6% 15% 10%

印度洋

11 23 2 36 2 22 1 18 10

12 20 12 35 1 23 6 20 1

13 20 12 35 1 21 5 21 6

14 26 16 32 10 21 5 19 5

15 22 3 34 4 21 5 20 1

16 25 11 33 7 21 5 20 1

17 19 16 39 11 22 5 18 10

18 23 2 36 2 20 9 19 5

19 24 7 31 13 24 10 19 5

20 18 21 39 11 21 5 20 1

变异系数 13% 8% 6% 6%

渤海BH-214样品中,相对组成最高为伊利石,变化范围为58%~68%,且相对组成变化较稳定,相对误

差变化范围为1%~10%;其次是绿泥石,相对组成变化范围为14%~19%,相对误差变化范围为1%~
18%;再次是高岭石,相对组成变化范围为8%~12%,相对误差变化范围为2%~22%;相对组成最低的是

蒙皂石,相对组成变化范围为5%~11%,其相对组成的波动也最大,相对误差变化范围为6%~42%。印度
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洋39V-IB样品中相对组成最高的是伊利石,其相对组成变化范围为31%~39%,相对误差变化范围为

1%~13%;其次是蒙皂石和高岭石,其相对组成变化范围分别为18%~26%和20%~24%,但是其相对组

成变化的波动程度却存在较大差异,蒙皂石相对组成波动较大,相对误差范围为2%~21%,而高岭石相对

组成波动较小,为相对误差变化范围为1%~10%;黏土矿物中相对组成最低的是绿泥石,相对组成变化范

围为18%~21%,相对误差变化范围为1%~10%。加入各种试剂处理后黏土矿物的相对组成变化的相对

误差较大,尤其以蒙皂石的变化最显著,如样品10中蒙皂石相对误差高达42%,这是说明在4种黏土矿物

中,蒙皂石相对来说是较不稳定的,在一定条件下会向伊利石转化[34]。不同预处理方法对黏土矿物影响之

大显而易见。

2.1 不同质量分数双氧水对黏土矿物的影响

黏土矿物是粒径 <2μm的细粒物质。有机质多赋存于细粒物质中并且对细颗粒有明显的絮凝作

用[23-26],其存在不利于黏土矿物的分离。黏土矿物胶结在一起会影响黏土矿物提取的结果,降低黏土矿物

XRD的测试结果的准确性。因此,在预处理中去除有机质是非常必要的。
去除有机质对黏土矿物的XRD测试结果影响较大,渤海和印度洋样品中黏土矿物衍射峰变化(图2)一

致,4种黏土矿物的特征峰强度都明显强于原样的强度。

图2 不同质量分数双氧水预处理对黏土矿物XRD曲线的影响

Fig.2 X-rayDiffraction(XRD)patternsbyusingdifferentconcentrationofH2O2

渤海BH-214样品和印度洋39V-IB样品的蒙皂石衍射峰的增幅达到16%和43%,高岭石、绿泥石、伊
利石的衍射峰的增幅分别为108%和73%,24%和83%,和43%和61%,且经双氧水处理后,蒙皂石相对组

成的平均变化率分别达到28%和14%,由此可见,去除有机质对黏土矿物的测试结果准确性影响很大。在

渤海样品中,加入质量分数为10%双氧水处理曲线的衍射峰强度只稍强于质量分数为30%双氧水处理的强

度,从样品3和7,4和8的数据也能看出蒙皂石相对组成变化不大,因此双氧水的质量分数对于渤海样品的

影响并不大。印度洋的39V-IB样品属于深海黏土,粉砂含量高达91%,比渤海的BH-214样品要细得多,其
有机质含量要比渤海样品的含量高,因此对双氧水质量分数变化的反应更明显,与样品12和16,14和18结

果一致。结果显示,印度洋样品的XRD曲线和渤海样品的变化一致,且印度洋样品被质量分数为10%的双

氧水处理的衍射峰强度增强的强度较渤海样品的变化更明显。
对于渤海BH-214样品(编号1~10)的处理,使用质量分数为10%和30%的双氧水都差别不大;而对于

有机质含量较高的印度洋39V-IB样品(编号11~20)来说,质量分数为30%的双氧水反应过于剧烈,温度过

高可能对样品产生一定的影响,因此我们认为加入质量分数为10%的双氧水去除有机质的预处理方法比较

合适。
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2.2 不同质量分数的盐酸和醋酸对黏土矿物的影响

C(编号3和13),D(编号4和14)和F(编号10和20)方案中分别加入不同质量分数的盐酸和醋酸(表

2)作对比。结果显示,对于渤海BH-214样品,加入醋酸和不加酸处理的14.5~17.0Å区间的衍射峰强度强

于盐酸处理过的衍射峰强度;3~10Å区间的衍射峰,加过酸和双氧水处理的曲线几乎重合(图3)。

图3 不同质量分数盐酸和醋酸预处理对沉积物黏土矿物XRD曲线的影响

Fig.3 XRDpatternsbyusingaceticacidanddifferentconcentrationofhydrochloricacid

14.5~17.0Å区间是蒙皂石和绿泥石衍射峰存在区间,并且XRD曲线上除黏土矿物和石英特征峰较明

显之外,其他部分都比较光滑,可以排除混层矿物的存在所产生的影响,因此推测盐酸可能对绿泥石和蒙皂

石产生一定的影响,这与前人研究中发现绿泥石在常温的盐酸溶液中会产生结构上的变化的观点[21,26-29]一

致。Biscaye早在1965年认为,绿泥石更易于溶解在稀盐酸(dilutehydrochloricacid)中[21]。盛雪芬通过实

验发现加过稀盐酸的样品残渣中绿泥石(5MgO·Al2O3·3SiO2·4H2O)的含量确实是减少的[29],这些都

和本实验中14.5~17.0Å区间衍射峰强度降低的结果一致,因此推测稀盐酸会对绿泥石的晶体结构产生破

坏作用,然而具体的影响机制还需进一步的验证。渤海BH-214样品(编号3和7)中加入盐酸后,蒙皂石相

对组成均降低了30%,而样品(编号4和8)加入醋酸去除碳酸盐蒙皂石相对组成的平均变化率分别为18%
和6%,所产生的影响要比盐酸小得多,且印度洋39V-IB样品的变化趋势与渤海BH-214样品的变化一致

(表3),因此一般沉积物黏土矿物的预处理中不建议用盐酸去除碳酸盐。图3b显示的趋势和图3a相似,但
加入双氧水处理后衍射峰增强的幅度要明显得多。

黏土矿物预处理中,鲜少研究是否有去除碳酸盐的必要。黏土矿物的半定量分析是基于XRD曲线上

的特征衍射峰强度来计算的,但是常见的碳酸盐矿物的XRD特征峰和黏土矿物的特征峰并不重合,甚至其

特征峰的位置几乎不在典型黏土矿物特征峰的3°~30°衍射角,因此一般去除碳酸盐与否对于黏土矿物的半
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定量计算结果影响并不大。但是否需要去除碳酸盐则需要分情况讨论。若样品中碳酸盐的含量并不高,在
相同效果下尽量减少试剂种类来减轻对样品产生影响的原则下,不建议加入酸去除碳酸盐[30]。但是当样品

中碳酸盐含量极高时,XRD曲线上碳酸盐的反射峰过高会导致黏土矿物的反射峰被压缩成为背景,这种情

况下去除碳酸盐就是必须的,此时应该加入醋酸对样品进行处理,因为醋酸不会对样品的晶格产生影响[30]。

2.3 DCB方法对黏土矿物的影响

氧化铁对于黏土矿物的影响和有机质相似,担负着一种粘合剂的角色,因此氧化铁的存在不利于黏土矿

物的分散与提取[22,31-32]。通常去除氧化铁的方法选用的是 Mehra和Jacson方法,即连二亚硫酸钠-重碳酸

钠-柠檬酸钠(DCB)方法[22,31,33]。
用DCB方法去除氧化铁之后,渤海和印度洋样品中黏土矿物相对组成变化趋势不一致,渤海样品(编号

5和9)中蒙皂石相对组成分别降低6%和30%,而印度洋样品(编号15和19)中蒙皂石相对组成则分别降低

了3%和7%。但无论是渤海样品还是印度洋样品,XRD曲线的衍射峰强度均明显增强,然而渤海样品和印

度洋样品的XRD曲线的变化却存在较大差异(图4)。印度洋样品中,4种黏土矿物的特征衍射峰都明显增

高,表明经DCB方法处理去除氧化铁后,黏土矿物分散得更好,在预处理时通过该方法能更好地提取黏土矿

物。在渤海样品中,经DCB方法处理后,3°~8°的低角度区域的衍射峰稍微降低,而8°~30°区域的衍射峰则

明显增高。林荣彪等人曾对DCB方法处理后的黏土矿物进行过研究,发现DCB方法虽然能促进黏土矿物

的分散,但是会导致黏土矿物层间阳离子与试剂中的Na+发生交换,进而导致数据的失真[31]。因此,除非样

品中氧化铁含量极大并影响到黏土矿物信息的提取,不建议在黏土矿物的预处理中使用DCB方法,如使用

DCB方法去除氧化铁,需要用 Mg2+进行饱和[31]。

图4 DCB方法对黏土矿物XRD曲线的影响

Fig.4 XRDpatternsbyusingDCBmethods
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3 结 论

我们在实验中通过改变双氧水质量分数、酸的种类、盐酸的质量分数以及DCB的条件进行结果互相对

照,以探究黏土矿物预处理是否对其后续计算产生影响,及其影响的定量化分析,这为选择合适的黏土矿物

预处理方法提供帮助。我们认为:

1)在海洋黏土矿物预处理中去除有机质时,采用的双氧水的质量分数主要应视样品中有机质的含量而

定,渤海(近海)样品中的有机质含量较少,采用质量分数为10%和30%的双氧水去除都可以。而对于有机

质含量较多的印度洋(深海)样品,质量分数为30%的双氧水反应过于剧烈导致反应温度过高,可能对黏土

矿物产生影响,因此,预处理采用质量分数为10%的双氧水去除有机质比较合适。

2)沉积物样品中碳酸盐含量较高,影响到黏土矿物的信息,建议选择用醋酸去除。如果使用盐酸去除碳

酸盐,可能会对黏土矿物的结构会产生破坏。

3)样品在去除氧化铁之后,黏土矿物分散的效果会更好。但是连二亚硫酸钠-重碳酸钠-柠檬酸钠

(DCB)处理方法中的试剂会与黏土矿物层间离子发生交换导致产生数据失真,因此不建议通过DCB方法去

除氧化铁。如使用,建议用 Mg2+进行饱和。
经各种试剂预处理后的黏土矿物X射线衍射曲线的黏土矿物衍射峰强度较未处理的均明显增高,且通

过半定量方法计算的相对组成变化较明显,表明黏土矿物预处理中所加试剂对XRD测试结果影响较大。
另外,应根据各研究区沉积环境与物质来源的不同选择适合的预处理方法。
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TheInfluenceofPretreatmentontheXRDAnalysisResults
ofClayMineralsinMarineSediment
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Abstract:Marinesedimentsrecordabundantinformationofpaleoenvironmentandpaleoclimate,and
marineclaymineralsarewidelyusedasindicatorstostudysedimentsourceanddynamicconditions.Differ-
entregionhasvariousfactorscontrollingtheclayminerals,whichcontributetomultiplepretreatment
methods.However,thepretreatmentmethodsofclaymineralshaveagreatinfluenceontheanalyticalre-
sults.It’simportanttosearchfortheproperpretreatmentmethodforparticularareas.Inthisstudy,two
surfacesedimentsampleswerecollectedfromtheBohaiSeaandtheIndianOcean,respectively.Avariety
ofpretreatmentmethodswereadopted,andthesamplesafterpretreatmentwereanalyzedbyXraydiffrac-
tion(XRD).Theresultsshowthatpretreatmentusinghydrogenperoxide,aceticacid,hydrochloricacid,

andsodiumdithionite-citrate-sodiumbicarbonate(DCB),haveasignificantinfluenceonclaymineralcom-
positionsofthesamples.Itisnotnecessarytoremovethecarbonatecomponentsunlessitsinformation
overwhelmthatofclayminerals.DCBmethod(removingironoxide)canpromotethedispersionofsam-
ples,whichcanfavorextractionofclayminerals.Reagentsinthismethodcanexchangewithionsinthein-
terlayerofclayminerals,andresultsindatadistortion.Therefore,itisnotrecommendedtouseDCBpre-
treatmentmethods.Theremovaloforganicmatterbyhydrogenperoxidecanleadtobetterdispersionof
clayminerals,andthe10% H2O2showsthebestresult.
Keywords:clayminerals;organicmatters;carbonate;ironoxide;Xraydiffraction(XRD)
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