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Ｘ－射线粉末衍射法定性定量分析蒙脱石(散)的
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[摘要] 　 蒙脱石广泛应用于医药、化工、食品等领域ꎬ随着人们健康意识的不断增强ꎬ对«中国药典»中所规定的

蒙脱石(散)的质量要求也随之提高ꎬ相应的企业对测试结果的稳定性和重复性也提出了新的要求. 本实验中ꎬ
使用 Ｘ－射线粉末衍射仪(ＰＸＲＤ)考察了 ５ 种因素对蒙脱石鉴定以及方英石和其他杂质含量测定的影响. 结果

表明ꎬ(１)研磨不会破坏蒙脱石的晶型结构ꎬ用玛瑙研钵研磨 ３ ｍｉｎ 为宜.(２)相对湿度和温度对蒙脱石的第一个

特征峰(５.７°左右)影响明显. 相对湿度增大ꎬ向低角偏移ꎬ对应的晶面距增大ꎻ温度升高ꎬ向高角偏移ꎬ对应的晶

面距减小ꎬ但不影响方英石和其他杂质的检测.(３)蒙脱石的预处理是将其置于温度 ２０ ℃ ~２５ ℃ 、相对湿度 ７５％
的环境条件下ꎬ静置 １２ ｈ 为最佳.(４)蒙脱石散前处理的溶解、洗涤、过滤是定量检测结果好坏的关键ꎬ建议至少

洗涤 ６ 次. 本实验结果为生产企业进行蒙脱石(散)定性定量分析提供了参考依据.
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蒙脱石(ｍｏｎｔｍｏｒｉｌｌｏｎｉｔｅꎬＭＭＴ)是一种层状结构、片状结晶的硅酸盐粘土矿ꎬ因其最初发现于法国的蒙

脱城而得名. 由于其特殊的理化性质ꎬ可作为缓释剂、催化剂、吸附剂、脱色剂、增稠剂广泛应用于医药、化
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工、新材料、食品等众多领域ꎬ因此被称为“万能粘土” [１－５] .
蒙脱石由膨润土提纯加工而得ꎬ由于各地方膨润土的成矿条件不一ꎬ其中蒙脱石的含量及其伴生的矿

物也不一样ꎬ常见的伴生矿物有方石英、次生石英、石英、方解石、白云石等[６－９] . 在实际应用中ꎬ蒙脱石的

定性鉴定和杂质含量对其性能和使用效果有着十分重要的影响. 蒙脱石不仅可作为药物用于急、慢性腹

泻治疗ꎬ还可以作为缓释剂被广泛使用ꎬ因此必须要对其进行提纯加工和杂质含量的严格控制ꎬ尤其是石

英和方英石. 一般药用级别的蒙脱石矿物含量至少要达到 ７５％以上ꎬ才能保证药用蒙脱石的吸附性、粘结

性、可塑性和离子交换性. «中国药典»(２０１５ 年版ꎬ四部)规定:蒙脱石的特征峰(２θ)分别约为 ５.８°、９.８°和
６１.９°作为定型鉴定标准ꎻ方英石的衍射峰(２θ 约为 ２２.０°)与蒙脱石的特征峰(２θ 约为 １９.８°)峰高比不得

超过 ５０％ꎬ其他单个杂质衍射峰峰高比不得超过 ７０％作为定量标准[２] . 近年来ꎬ随着人们健康意识的增

强ꎬ对«中国药典»中所规定的蒙脱石(散)的质量要求也随之提高ꎬ相应的企业对测试结果的稳定性和重

复性也提出了新的要求. 鉴于此ꎬ本实验对可能遇到的影响因素进行了考察ꎬ摸索出最佳蒙脱石(散)的前

处理条件.

１　 实验部分

１.１　 实验仪器和实验材料

Ｄ / ｍａｘ ２５００ＶＬ / ＰＣ 型阳极转靶 Ｘ－射线衍射仪(Ｒｉｇａｋｕꎬ日本)ꎻ蒙脱石试样(批号:１７０６０１２)ꎻ蒙脱石

对照品(批号:１００８６０－２０１３０２) .
１.２　 ＰＸＲＤ 定性定量分析

１.２.１　 检测条件

管压 ４０ ｋＶꎬ管流 １００ ｍＡꎬＣｕＫα 辐射ꎬ石墨弯晶单色器ꎬＤＳ＝ＳＳ＝ １°ꎬＲＳ＝ ０.１５ ｍｍꎬ步进间隔 ０.０２°ꎬ全
谱扫描范围(２θ)３° ~８５°ꎬ扫描速度 ５ ° / ｍｉｎꎬ局部扫描范围(２θ)１５° ~３５°ꎬ扫描速度 １ ° / ｍｉｎꎬ扫描方式为连

续扫描[１０－１１] .
１.２.２　 实验内容

１.２.２.１　 蒙脱石对照样品的测定

依据«中国药典»(２０１５ 年版ꎬ四部)蒙脱石检测标准[２]ꎬ取蒙脱石对照样品(批号:１００８６０－２０１３０２)约
４ ｇꎬ置于玛瑙研钵中研磨成粉末ꎬ过 １００ 目筛. 取适量样品置于载样架上ꎬ将载样架放入含饱和氯化钠溶

液的干燥器中(温度 ２０ ℃ ~２５ ℃、相对湿度 ７５％)约 １２ ｈ 后取出ꎬ用 Ｘ－射线粉末衍射仪测定. 记录衍射

图谱ꎬ以图谱的基线为底线ꎬ分别量取蒙脱石特征峰(２θ 约为 １９.８°)、方英石衍射峰(２θ 约为 ２２.０°)和其

他杂质衍射峰的峰顶至底线的高度ꎬ计算各峰高相对于蒙脱石特征峰高的比值.
１.２.２.２　 蒙脱石样品的测定

取蒙脱石样品(批号:１７０６０１２)按照上述方法进行预处理ꎬ分别改变影响因素ꎬ对样品做不同处理ꎬ
ＰＸＲＤ 检测ꎬ分析结果. ５ 种主要影响因素如下:(１)样品前处理中研钵材料和研磨时间的影响ꎻ(２)样品放

置在含有饱和氯化钠溶液的干燥器中放置时间的影响ꎻ(３)样品前处理中温度的影响ꎻ(４)样品前处理中

相对湿度的影响ꎻ(５)待测样滞留时间的影响.
１.２.２.３　 蒙脱石散样品的测定

取蒙脱石散样品(批号:Ｍ０４９４８) ４ ｇꎬ加纯净水搅拌ꎬ分成 ４ 份样ꎬ分别为未洗涤ꎬ洗涤 １ 次、３ 次、
６ 次ꎬ每次洗涤用水 ５０ ｍＬꎬ搅拌ꎬ过滤ꎬ滤渣于 １０５ ℃干燥ꎬ取滤渣适量ꎬ置于玛瑙研钵中研磨成粉末ꎬ过
１００ 目筛. 取适量样品置于载样架上ꎬ将载样架放入含饱和氯化钠溶液的干燥器中约 １２ ｈ 后取出ꎬ用 Ｘ－射
线粉末衍射仪测定ꎬ考察洗涤次数对蒙脱石散检测结果的影响.

２　 结果

２.１　 蒙脱石对照品及试样的检测结果

２.１.１　 样品前处理中研钵材料和研磨时间的影响

图 １(ａ)是蒙脱石样品用瓷研钵研磨 １ ｍｉｎ、３ ｍｉｎ 和 ３０ ｍｉｎ 的 Ｘ 射线衍射全谱图(图中分别标示为

ＣＹＢ－１、２、３ ｍｉｎ)以及蒙脱石对照品的衍射叠加图ꎬ由图可知ꎬ瓷研钵研磨不同时间的样品在 ５.６°、１９.７°
—６１１—
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和 ６１.９°(２θ)处特征峰位置与对照品特征峰位置基本一致[２]ꎬ说明蒙脱石均没有发生晶型变化ꎬ随研磨时

间加长ꎬ方英石衍射峰峰高基本不变ꎬ其他单个杂质衍射峰峰高变低ꎬ有时会出现杂质峰(该杂质峰可能

是瓷研钵表面磨损后瓷器材料的峰ꎬ或者是瓷研钵磨损的粗糙表面纹路中沾附着残留物的峰)ꎻ图 １(ｂ)是
蒙脱石样品用玛瑙研钵研磨 １ ｍｉｎ、３ ｍｉｎ 和 ３０ ｍｉｎ 的 Ｘ－射线衍射全谱图(图中分别标示为 ＭＮＹＢ－１、２、
３ ｍｉｎ)以及蒙脱石对照品的衍射图ꎬ由图可知ꎬ使用玛瑙研钵研磨ꎬ方英石和其他单个杂质峰的峰高与蒙

脱石特征峰峰高基本不变ꎬ无新的杂质峰ꎬ重复性较好. 表 １ 是对应不同条件下处理的样品和对照品特征

谱线以及杂质含量. 由此可见用玛瑙研钵研磨 ３ ｍｉｎꎬ得到的定性定量结果稳定性和重复性较好.

图 １　 瓷研钵和玛瑙研钵研磨蒙脱石不同时间的 Ｘ 射线衍射图谱

Ｆｉｇ􀆰 １　 Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎ ｏｆ ｐｏｒｃｅｌａｉｎ ｍｏｒｔａｒ ａｎｄ ａｇａｔｅ ｍｏｒｔａｒ ｇｒｉｎｄｉｎｇ ｍｏｎｔｍｏｒｉｌｌｏｎｉｔｅ

表 １　 样品与对照品特征谱线和杂质含量

Ｔａｂｌｅ １　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｌｉｎｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ａｎｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓꎬａｎｄ ｐｅｒｃｅｎｔａｇｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ

样品名称 蒙脱石的特征谱线(衍射角 ２θ) Ｉ方英石 / Ｉ蒙脱石 Ｉ其他杂质 / Ｉ蒙脱石

对照品 / 批号:ＤＺＰ / １００８６０－２０１３０２ ５.６ １９.７ ６１.９ １３.４ １３.４
样品编号:ＣＹＢ－１ ｍｉｎ ５.６ １９.７ ６１.９ １３.４ １８.９

ＣＹＢ－３ ｍｉｎ ５.６ １９.７ ６１.８ １５.０ １８.５
ＣＹＢ－３０ ｍｉｎ ５.５ １９.７ ６１.９ １３.６ １３.０
ＭＮＹＢ－１ ｍｉｎ ５.６ １９.７ ６１.８ １２.５ １７.８
ＭＮＹＢ－３ ｍｉｎ ５.５ １９.７ ６１.９ １３.８ １７.６
ＭＮＹＢ－３０ ｍｉｎ ５.６ １９.７ ６１.８ １４.１ １８.４

图 ２　 不同时间的 Ｘ 射线衍射图谱和局部图谱

Ｆｉｇ􀆰 ２　 Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｔｉｍｅｓ

２.１.２　 样品在含有饱和氯化钠溶液的干燥器中放置时间的影响

图 ２(ａ)是蒙脱石样品在含有饱和氯化钠溶液的干燥器中ꎬ分别放置了 ３ ｈ、６ ｈ、９ ｈ、１２ ｈ、１５ ｈ、１８ ｈ 和

２４ ｈ 后检测的 Ｘ 射线衍射全谱图以及蒙脱石对照品的衍射叠加图ꎬ由图可知ꎬ不同时间处理过的样品在

５.６°、１９.７°和 ６１.９°(２θ)处特征峰位置与对照品特征峰位置基本一致ꎬ说明蒙脱石均没有发生晶型变
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化. 图 ２(ｂ)是局部图ꎬ由图可知ꎬ随着时间增长蒙脱石的第一个特征峰逐渐向低角偏移ꎬ不符合蒙脱石的

定性检测标准ꎬ静置时间 １２ ｈ 较为合适. 表 ２ 是样品和对照品特征谱线以及杂质含量ꎬ方英石含量和其他

单个杂质含量基本没有变化ꎬ由此可见ꎬ将样品置于含有饱和氯化钠溶液的干燥器中 １２ ｈ 后检测较合适ꎬ
得到的定性定量结果稳定性较好[２] .

表 ２　 样品和对照品特征谱线以及杂质含量

Ｔａｂｌｅ ２　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｌｉｎｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ａｎｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓꎬａｎｄ ｐｅｒｃｅｎｔａｇｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ

样品名称 蒙脱石的特征谱线(衍射角 ２θ) Ｉ方英石 / Ｉ蒙脱石 Ｉ其他杂质 / Ｉ蒙脱石

对照品 / 批号:ＤＺＰ / １００８６０－２０１３０２ ５.６ １９.７ ６１.９ １３.４ １３.４
试样编号:３ ｈ ５.８ １９.７ ６１.８ １２.９ １８.５

６ ｈ ５.８ １９.７ ６１.８ １３.２ １８.３
９ ｈ ５.７ １９.７ ６１.８ １２.９ １７.４
１２ ｈ ５.６ １９.７ ６１.８ １３.４ １８.４
１５ ｈ ５.５ １９.７ ６１.８ １３.８ １６.３
１８ ｈ ５.５ １９.７ ６１.８ １３.２ １７.１
２４ ｈ ５.５ １９.７ ６１.９ １３.５ １６.１

２.１.３　 样品前处理中温度的影响

图 ３(ａ)是蒙脱石样品分别放置在温度 ２０ ℃、２５ ℃和 ３０ ℃ꎬ相对湿度 ７５％ꎬ含有饱和氯化钠溶液的

干燥器中 １２ ｈ 后取出检测的 Ｘ 射线衍射全谱图以及蒙脱石对照品的衍射叠加图ꎬ由图可知ꎬ不同温度处

理过的样品在 １９.７°和 ６１.９°(２θ)处特征峰位置与对照品特征峰位置基本一致[２] . 图 ３(ｂ)是局部图ꎬ由图

可知ꎬ温度在 ２０ ℃ ~２５ ℃之间蒙脱石的第一个特征峰位置相对稳定ꎬ当温度达到 ３０ ℃时ꎬ蒙脱石的第一

个特征峰向高角偏移ꎬ这是因为饱和氯化钠环境中绝对湿度不变时ꎬ温度上升相对湿度反而下降ꎬ它们呈

反比关系[１２] . 表 ３ 是样品和对照品特征谱线以及杂质含量ꎬ方英石含量和其他单个杂质含量基本没有变

化ꎬ由此可见ꎬ将样品置于温度 ２０ ℃ ~２５ ℃、相对湿度 ７５％ꎬ还有饱和氯化钠溶液的干燥器中 １２ ｈ 后检测

较合适ꎬ得到的定性定量结果稳定性和重复性好.

图 ３　 不同温度下的 Ｘ 射线衍射图谱

Ｆｉｇ􀆰 ３　 Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

表 ３　 样品和对照品特征谱线以及杂质含量

Ｔａｂｌｅ ３　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｌｉｎｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ａｎｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓꎬａｎｄ ｐｅｒｃｅｎｔａｇｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ

样品名称 蒙脱石的特征谱线(衍射角 ２θ) Ｉ方英石 / Ｉ蒙脱石 Ｉ其他杂质 / Ｉ蒙脱石

对照品 / 批号:ＤＺＰ / １００８６０－２０１３０２ ５.６ １９.７ ６１.９ １３.４ １３.４
试样编号:ＮａＣｌ－２０ ℃ ５.６ １９.７ ６１.９ １４.０ １７.８

ＮａＣｌ－２５ ℃ ５.６ １９.７ ６１.８ １３.４ １７.４
ＮａＣｌ－３０ ℃ ５.７ １９.８ ６１.９ １１.４ １７.７

２.１.４　 样品前处理中相对湿度的影响

图 ４(ａ)是蒙脱石样品分别放置在室温为 ２５ ℃ꎬ相对湿度分别是 ５０％、７５％和 ９２.５％的环境中 １２ ｈ 后

取出检测的 Ｘ 射线衍射谱图以及蒙脱石对照品的衍射叠加图ꎬ由图可知ꎬ不同相对湿度处理过的样品在

１９.７°和 ６１.９°(２θ)处特征峰位置与对照品特征峰位置基本一致[２] . 图 ４(ｂ)是局部图ꎬ由图可知蒙脱石的
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第一个特征峰在相对湿度 ５０％的环境中向高角偏移ꎬ在相对湿度 ９２.５％的环境中向低角偏移. 表 ４ 是样品

和对照品特征谱线以及杂质含量ꎬ方英石含量和其他单个杂质含量基本没有变化ꎬ蒙脱石的第一个特征峰

在相对湿度 ５０％的环境中是 ５.７°ꎬ在相对湿度 ９２.５％的环境中是 ５.４°ꎬ而在相对湿度 ７５％的环境中是

５.６°ꎬ与对照品的第一个峰最接近ꎬ由此可见ꎬ将样品置于温度 ２０ ℃ ~２５ ℃、相对湿度 ７５％的饱和氯化钠

溶液环境中 １２ ｈ 后检测较合适ꎬ得到的定性定量结果稳定性和重复性好.

图 ４　 不同相对湿度的 Ｘ 射线衍射图谱和局部图谱

Ｆｉｇ􀆰 ４　 Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｈｕｍｉｄｉｔｙ

表 ４　 样品和对照品特征谱线以及杂质含量

Ｔａｂｌｅ ４　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｌｉｎｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ａｎｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓꎬａｎｄ ｐｅｒｃｅｎｔａｇｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ

样品名称 蒙脱石的特征谱线(衍射角 ２θ) Ｉ方英石 / Ｉ蒙脱石 Ｉ其他杂质 / Ｉ蒙脱石

对照品 / 批号:ＤＺＰ / １００８６０－２０１３０２ ５.６ １９.７ ６１.９ １３.４ １３.４
试样编号:ＲＨ ５０％ ５.７ １９.８ ６１.９ １３.３ １６.８

ＲＨ ７５％ ５.６ １９.７ ６１.８ １３.４ １８.４
ＲＨ ９２.５％ ５.４ １９.７ ６１.９ １２.８ １７.５

２.１.５　 待测样滞留时间的影响

图 ５(ａ)是蒙脱石样品置于含有饱和氯化钠溶液的干燥器中 １２ ｈ 后取出ꎬ并在温度 ２０ ℃ ~２５ ℃、相
对湿度 ５６％~６２％(室内环境)分别滞留 １０ ｍｉｎ、２０ ｍｉｎ 和 ３０ ｍｉｎ 后检测的 Ｘ 射线衍射全谱图以及蒙脱石

对照品的衍射叠加图. 由图可知ꎬ不同滞留时间的样品在 １９.７°和 ６１.９°(２θ)处特征峰位置与对照品特征

峰位置基本一致[２] . 图 ５(ｂ)是局部图ꎬ由图可知ꎬ蒙脱石的第一个特征峰随滞留时间增长向高角偏移ꎬ滞
留时间在 ２０ ｍｉｎ 以内ꎬ第一个特征峰均在 ５.６°左右ꎬ当滞留时间为 ３０ ｍｉｎ 的时候ꎬ第一个特征峰向高角偏

移. 表 ５ 是样品和对照品特征谱线以及杂质含量ꎬ方英石含量和其他单个杂质含量基本没有变化. 由此可

见ꎬ样品预处理结束后ꎬ在室内环境下滞留时间 ２０ ｍｉｎ 以内检测较合适ꎬ得到的定性定量结果稳定性和重

复性好.

图 ５　 不同滞留时间的 Ｘ 射线衍射图谱和局部图谱

Ｆｉｇ􀆰 ５　 Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ ｒｅｓｉｄｅｎｃｅ ｔｉｍｅ
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表 ５　 样品和对照品特征谱线以及杂质含量

Ｔａｂｌｅ ５　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｌｉｎｅｓ ｏｆ ｓａｍｐｌｅｓ ａｎｄ ｒｅｆｅｒｅｎｃｅ ｓｕｂｓｔａｎｃｅｓꎬａｎｄ ｐｅｒｃｅｎｔａｇｅ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｉｍｐｕｒｉｔｙ

样品名称 蒙脱石的特征谱线(衍射角 ２θ) Ｉ方英石 / Ｉ蒙脱石 Ｉ其他杂质 / Ｉ蒙脱石

对照品 / 批号:ＤＺＰ / １００８６０－２０１３０２ ５.６ １９.７ ６１.９ １３.４ １３.４
试样编号:１０ ｍｉｎ ５.６ １９.７ ６１.８ １４.０ １６.７

２０ ｍｉｎ ５.６ １９.７ ６１.８ １４.４ １７.７
３０ ｍｉｎ ５.７ １９.７ ６１.８ １４.４ １８.５

图 ６　 不同洗涤次数的 Ｘ 射线衍射图谱

Ｆｉｇ􀆰 ６　 Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎｓ ａｔ ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ
ｗａｓｈｉｎｇ ｔｉｍｅｓ

２.２　 蒙脱石散洗涤次数对检测结果的影响

图 ６ 是蒙脱石散样品(批号:Ｍ０４９４８)分别洗涤 １ 次、
３ 次、６ 次和未经洗涤的 ＸＲＤ 检测的 Ｘ 射线衍射局部谱以及

蒙脱石对照品的衍射图的叠加图. 从图中标记 １、２ 和 ３ 处可

以看出ꎬ未经洗涤的样品可溶性杂质峰较明显ꎬ洗涤之后杂

质峰强度明显降低ꎬ且洗涤次数越多ꎬ杂质峰强度越低. 为了

得到稳定的定量分析数据ꎬ建议这个过程应反复操作ꎬ直到

添加的可溶性辅料洗净为止(建议至少洗涤 ６ 次) .
２.３　 预处理最佳条件验证

综合以上影响因素的考察ꎬ得出蒙脱石和蒙脱石散的预

处理最佳实验条件ꎬ并分别进行验证.
图 ７ 和图 ８ 分别是蒙脱石和蒙脱石散样品在最佳条件下

预处理后的 Ｘ 射线衍射谱图ꎬ由图可知ꎬ两个样品在最佳条

件下处理过的样品ꎬ平行检测 ３ 次ꎬ在 ５.６°、１９.７°和 ６１.９°(２θ)处特征峰位置一致[２] .

图 ７　 最佳条件下处理的蒙脱石 Ｘ 射线衍射图谱

Ｆｉｇ􀆰 ７　 Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｍｏｎｔｍｏｒｉｌｌｏｎｉｔｅ
(ＭＭＴ) ｔｒｅａｔｅｄ ｕｎｄｅｒ ｏｐｔｉｍａｌ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

图 ８　 最佳条件下处理的蒙脱石散(Ｍ０４９４８)Ｘ 射线衍射图谱

Ｆｉｇ􀆰 ８　 Ｘ￣ｒａｙ ｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎ ｐａｔｔｅｒｎｓ ｏｆ ｍｏｎｔｍｏｒｉｌｌｏｎｉｔｅ ｐｏｗｄｅｒ
(Ｍ０４９４８) ｔｒｅａｔｅｄ ｕｎｄｅｒ ｏｐｔｉｍａｌ ｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ

表 ６ 和表 ７ 分别是蒙脱石和蒙脱石散样品特征谱线以及杂质含量ꎬ由表可知ꎬ两个样品中方英石含量

和其他单个杂质含量基本一致. 因此ꎬ该预处理条件下得到的样品定性定量结果稳定性和重复性较好.
表 ６　 蒙脱石特征谱线以及杂质含量

Ｔａｂｌｅ ６　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｌｉｎｅ ａｎｄ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｍｏｎｔｍｏｒｉｌｌｏｎｉｔｅ

样品名称 蒙脱石的特征谱线(衍射角 ２θ) Ｉ方英石 / Ｉ蒙脱石 Ｉ其他杂质 / Ｉ蒙脱石

试样:ＭＭＴ－１ ５.６ １９.７ ６１.８ １３.４ １７.８
ＭＭＴ－２ ５.６ １９.７ ６１.８ １３.６ １８.５
ＭＭＴ－３ ５.６ １９.７ ６１.８ １３.２ １８.２

表 ７　 蒙脱石散(Ｍ０４９４８)特征谱线以及杂质含量

Ｔａｂｌｅ ７　 Ｃｈａｒａｃｔｅｒｉｓｔｉｃ ｓｐｅｃｔｒａｌ ｌｉｎｅ ａｎｄ ｉｍｐｕｒｉｔｙ ｃｏｎｔｅｎｔ ｏｆ ｍｏｎｔｍｏｒｉｌｌｏｎｉｔｅ ｐｏｗｄｅｒ(Ｍ０４９４８)

样品名称 蒙脱石的特征谱线(衍射角 ２θ) Ｉ方英石 / Ｉ蒙脱石 Ｉ其他杂质 / Ｉ蒙脱石

试样:Ｍ０４９４８－１ ５.６ １９.７ ６１.８ １３.９ １７.６
Ｍ０４９４８－２ ５.６ １９.７ ６１.９ １３.７ １８.１
Ｍ０４９４８－３ ５.６ １９.７ ６１.８ １４.２ １７.９
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戴苏云ꎬ等:Ｘ－射线粉末衍射法定性定量分析蒙脱石(散)的影响因素考察

４　 结论与讨论

综合以上影响因素的考察ꎬ得出最佳实验条件为:蒙脱石预处理过程中ꎬ使用玛瑙研钵研磨蒙脱石

３ ｍｉｎꎬ然后将蒙脱石样品放置在温度 ２０ ℃ ~２５ ℃和相对湿度 ７５％左右的环境下ꎬ静置 １２ ｈꎬ取出制样ꎬ用
Ｘ 射线粉末衍射仪检测ꎬ检测条件依照中国药典的规定[２] . 蒙脱石散的预处理过程中ꎬ洗涤 ６ 次以上可有

效去除蒙脱石散中添加的可溶性辅料杂质ꎬ保证结果的重复性和稳定性.
本课题中ꎬ采用 Ｘ－射线粉末衍射仪(ＰＸＲＤ)考察了 ５ 种因素对蒙脱石鉴定的影响以及方英石和其他

杂质的含量[２] . 在实验过程中ꎬ采用“四分法”来取样[１３]以减小误差ꎬ并保持室内温度和相对湿度稳定以

提高实验准确性. 蒙脱石的 Ｘ 射线衍射特征峰有多个ꎬ选取蒙脱石在 ５.６°、１９.７°和 ６１.９°(２θ)三处的峰作

为 Ｘ 射线衍射特征峰ꎬ选取 ２２.０°(２θ)作为方英石的特征峰.
本实验中ꎬ用普通瓷研钵研磨的样品有时会出现杂峰ꎬ这是由于样品中含有硬度较大的石英将钵体材

料磨损下来造成的ꎬ所以要选用硬度较大的玛瑙研钵. 样品前处理中相对湿度和温度对蒙脱石的第一个

特征峰影响较明显ꎬ第一个特征峰随着湿度增大向低角偏移ꎬ对应的晶面距增大ꎻ当温度升高时第一个特

征峰向高角偏移ꎬ对应的晶面距减小.但这些因素对方英石和其他杂质的含量基本没有影响. 本实验开展

时ꎬ正处于梅雨季节ꎬ空气中的湿度较大ꎬ室内环境的相对湿度在 ５６％~６２％ꎬ蒙脱石对照品按照中国药典

的检测标准预处理后ꎬ立即制样检测ꎬ结果显示蒙脱石的第一个特征峰的位置在 ５.６°左右ꎬ若滞留在空气

中 ３０ ｍｉｎ 以上ꎬ第一个特征峰在 ５.７°左右ꎬ滞留时间可根据室内环境变化而调整[１４－１５] . 以上考察结果为生

产企业进行蒙脱石(散)定性定量分析提供了参考依据.
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