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摘要　本文对密云水库表层沉积物中的磁性矿物进行了岩石磁学和透射电子显微学的综合研究．本实验建立的磁

选方法实现将７０％～８５％左右的磁性矿物从沉积物中分离出来．岩石磁学研究表明，密云水库沉积物中的磁性矿

物以多畴和单畴磁铁矿为主，还含有少量高矫顽力弱磁性载磁矿物（可能为赤铁矿）．对磁选矿物的透射电镜观测

表明，样品中部分单畴磁铁矿具有纳米尺寸和化学纯度高等特点，为拉长的立方八面体磁铁矿，是趋磁细菌产生

的化石磁小体；多畴磁铁矿多数具有微米尺寸，形状不规则，为碎屑成因；超顺磁磁铁矿粒径约为５～２０ｎｍ，且含

硅、铝等元素，可能为自生成因．研究结果表明，岩石磁学和透射电子显微学的综合应用可以更全面、准确地分析沉

积物中磁性矿物的成分、含量、粒径和化学成分等信息，为环境磁学、生物地磁学和古地磁学研究提供依据．
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１　引言

沉积物和岩石中磁性矿物颗粒的化学成分、粒

径、含量、磁性等特征蕴含着丰富的古环境信息和古

地磁场信息，准确鉴别岩石和沉积物中磁性矿物的

来源和组成特征是环境磁学和古地磁学研究的重要

基础．自然样品中磁性矿物的来源复杂，既有经风力

搬运、流水搬运的碎屑组分，又有在原地经物理化学

作用形成的自生组分．越来越多的研究发现，海洋和

湖泊沉积物中存在生物成因的磁性矿物（如化石磁

小体）（Ｐｅｔｅｒｓｅｎｅｔａｌ．，１９８６；Ｓｔｏｌｚｅｔａｌ．，１９８６；潘

永信等，２００４；ＫｏｐｐａｎｄＫｉｒｓｃｈｖｉｎｋ，２００８；Ｒｏｂｅｒｔｓ

ｅｔａｌ．，２０１２；Ｌｉｕｅｔａｌ．，２０１５）．磁小体是由趋磁细

菌在细胞体内合成的纳米级（５０～１２０ｎｍ）、生物膜

包被、多呈链状排列的磁铁矿或胶黄铁矿颗粒，细菌

死后有机质降解，但这些磁性矿物可在沉积物中保

存，成为沉积物磁性信号载体，即化石磁小体．化石

磁小体不仅可能记录古地磁场信息，而且是重建古

环境甚至是寻找地球早期生命和地外生命的重要研

究对象（Ｈｅｓｓｅ，１９９４；潘永信等，２００４；Ｋｏｐｐａｎｄ

Ｋｉｒｓｃｈｖｉｎｋ，２００８；潘永信和朱日祥，２０１１；Ｃｈａｎｇｅｔ

ａｌ．，２０１２；Ｌｉｕｅｔａｌ．，２０１５）．岩石磁学方法因其快

速、无损、有效等优点，被广泛地应用于确定岩石和

沉积物中磁性矿物的成分、粒径、含量等特征（符超

峰等，２００９；Ｌｉｕｅｔａｌ．，２０１２）．然而，岩石磁学方法

获得的是样品中磁性矿物的总体信号，较难准确区

分不同来源的磁性矿物信息，而厘清不同物源磁性

矿物所携带的磁学信息对环境磁学和古地磁学研究

均有重要的意义（胡守云等，２００１；夏敦胜等，２００６；

张卫国等，２００７；符超峰等，２００９；韩玉林等，２０１０；

Ｌｉｕｅｔａｌ．，２０１１，２０１２；Ｃｈｅｎｅｔａｌ．，２０１３；Ｔａｎｇｅｔ

ａｌ．，２０１５）．例如，对于湖相沉积物，许多情况下都是

碎屑和生物成因磁性矿物共存，只有剔除生物成因

组分后才能揭示碎屑来源组分信息（Ｈａｔｆｉｅｌｄａｎｄ

Ｍａｓｈｅｒ，２００９）．另一方面，定量估计样品中生物成

因磁性矿物有助于评价古地磁记录的可靠性

（Ｈｅｓｌｏｐｅｔａｌ．，２０１３）．透射电镜显微学方法能够提

供磁性矿物的超微观结构、形貌、晶体成分等信息，

因此是鉴别化石磁小体不可或缺的手段（李金华和

潘永信，２０１５）．在过去三十年中，通过透射电子显

微镜和岩石磁学方法，前人对纳米尺度的（化石）磁

小体进行了研究，使人们对（化石）磁小体的微观结

构、形貌、晶体特征、生长拉长方向都有了深入的认

识（Ｓｔｏｌｚｅｔａｌ．，１９８６；Ｍａｎｎｅｔａｌ．，１９８４，１９８７；Ｈｅｓｓｅ，

１９９４；Ｉｓａｍｂｅｒｔｅｔａｌ．，２００７；Ｓｃｈｕｍａｎｎｅｔａｌ．，２００８；

ＫｏｐｐａｎｄＫｉｒｓｃｈｖｉｎｋ，２００８；Ｃｈａｎｇｅｔａｌ．，２０１２；Ｌｉ

ｅｔａｌ．，２０１０，２０１５；Ｌｉｕｅｔａｌ．，２０１５）．

本文将结合透射电子显微学和岩石磁学两种方

法对密云水库沉积物的磁性矿物进行研究．我们首

先对沉积物中的磁性矿物进行磁选，然后对磁选前、

磁选物和磁选后的残余样品进行系统的岩石磁学分

析，同时对磁选获得的磁性矿物进行透射电子显微

镜学分析，并通过对比磁选前后样品的磁学参数和

透射电镜分析结果评估了所建立磁选方法的效率．

２　材料与方法

研究样品取自北京市密云水库的表层沉积物

（０～２０ｃｍ）．密云水库流域由潮河、白河两大水系

８３９２
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组成，西北部流域基岩主要为燕山期的花岗岩和二

长花岗岩，而东部流域多低山、丘陵，基岩以太古宇

的麻粒岩相变质岩为主．前人已在该水库沉积物中

发现了多种不同类型的趋磁细菌（Ｌｉｎｅｔａｌ．，

２００９），暗示密云水库沉积物中可能有（化石）磁小

体．因此，密云水库表层沉积物中的磁性矿物来源复

杂，既可能有碎屑成因、自生成因，还可能有生物

成因．

２．１　样品磁选处理方法

将沉积物样品在厌氧条件下自然风干，然后进

行如下处理：（１）研磨：将沉积物样品研磨至２００目

（～７０μｍ）；（２）原样岩石磁学测量：称取０．５ｇ研

磨样品８份，８份原样分别记作 ＭＹｂｎ（狀＝１～８），

并分别用塑料薄膜包好装入２ｃｍ×２ｃｍ×２ｃｍ无

磁塑料盒中进行岩石磁学测量；（３）水溶液分散：将

岩石磁学测量后的８个原样分别倒入８个５００ｍＬ烧

杯中，加入２５０ｍＬ蒸馏水，用无磁性玻璃棒充分搅

拌；（４）超声分散：将装有样品的烧杯放入超声波

清洗机（４０ｋＨｚ，２００Ｗ）中超声２０ｍｉｎ（清洗机中加

入足量冰块，防止超声过程中样品受热氧化），超声

分散过程中继续用玻璃棒不断搅拌；（５）静置磁

选：将装有钕铁硼强磁铁（圆片状，直径２４ｍｍ，高

度４ｍｍ，中心磁场强度约２００ｍＴ，边缘磁场强度

约２７０ｍＴ）的塑料管放入超声分散处理后的样品中

静置１０～１２ｈ；（６）纯化富集：将吸附在塑料管表

面的颗粒用蒸馏水冲洗在５０ｍＬ烧杯中，缩短静置

时间至１０ｍｉｎ再重复收集５次；（７）离心收集：将

５０ｍＬ烧杯中的溶液转移到１ｍＬ离心管中，在

８０００ｒ·ｍｉｎ－１速度下离心２ｍｉｎ，收集离心管下部

的沉淀物（磁选物）并在厌氧箱中自然风干后称重，

磁选物分别对应地记做 ＭＹｅｎ（狀＝１～８）．磁选后剩

下的残余物全部收集并在厌氧箱中自然风干并称

重，残余物分别对应记为 ＭＹｒｎ（狀＝１～８）．最后将

磁选物和残余物样品作岩石磁学测量和透射电子显

微镜观察．

２．２　磁学测量

磁化率（ ）测量由卡帕桥多频磁力仪（ＡＧＩＣＯ

ＭＦＫ１ＦＡ）完成，使用的测量频率为９７６ Ｈｚ和

１５６１６Ｈｚ，施加的磁场强度为２００Ａ·ｍ－１．频率磁化

率百分数（ｆｄ％）定义为：ｆｄ％ ＝（ｌｆ－ ｈｆ）／ ｌｆ×

１００％，式中 ｌｆ为低频磁化率， ｈｆ为高频磁化率．超

顺磁（ＳＰ）／单畴（ＳＤ）临界点（２５ｎｍ）附近的颗粒对

频率磁化率百分数的影响最大，因此频率磁化率百

分数主要反映了 ２５ｎｍ 左右粒径颗粒的贡献

（ＴｈｏｍｐｓｏｎａｎｄＯｌｄｆｉｅｌｄ，１９８６）．

磁化率随温度变化曲线（κ犜）由卡帕桥多频磁

力仪（ＡＧＩＣＯＭＦＫ１ＦＡ）完成．测量所加的磁场强

度为２００Ａ·ｍ－１，频率为９７６Ｈｚ，测量温度区间为

２５～７００℃，温度变化率约为１２℃／ｍｉｎ，所有测量

均在氩气环境中进行．通过κ犜 曲线可判断样品中

磁性矿物的种类、粒径等信息（Ｄｅｎｇｅｔａｌ．，２００１）．

磁滞回线、反向场退磁曲线、等温剩磁获得曲线和

一阶反转曲线（ＦＯＲＣ）均通过 ＭｉｃｒｏＭａｇ３９００振动样

品磁力仪测量完成，该仪器灵敏度为５×１０－１０Ａｍ２．通

过磁滞回线、反向场退磁曲线的测量可得到矫顽力

（犅ｃ）、剩磁矫顽力（犅ｃｒ）、饱和磁化强度（犕ｓ）和饱和

等温剩磁（犕ｒｓ）等磁学参数．ＦＯＲＣ测量使用的饱和

磁场强度为１Ｔ，步长（δＨ）为１．３１ｍＴ，测量条数为

１５０条（Ｒｏｂｅｒｔｓｅｔａｌ．，２０００）．采用ＦＯＲＣｍｅ软件

对ＦＯＲＣ测量数据进行处理，并可得到９５％的置信

区间（ＨｅｓｌｏｐａｎｄＲｏｂｅｒｔｓ，２０１２）．

２．３　透射电子显微镜观察

透射电子显微学分析由ＪＥＭ２１００ＨＲ型透射

电子显微镜完成，该仪器的电子发射源为六硼化镧，

最大加速电压为２００ｋＶ，点分辨率为０．２３ｎｍ，线

分辨率为０．１４ｎｍ．该透射电镜还装配有ＯｘｆｏｒｄＸ

ＭＡＸ能量色散谱仪（ＥＤＳ），允许对样品进行微观

形貌电镜观测的同时进行化学成分分析．透射电子

显微镜观察样品为磁选后的样品 ＭＹｅ１ＭＹｅ８．

３　结果

３．１　κ犜 曲线

图１为样品ＭＹ８的κ犜 曲线．原样样品ＭＹｂ８

（图１ａ）和残余物样品 ＭＹｒ８（图１ｃ）的升温曲线显

示磁化率从室温逐渐升高至２８５℃和２６５℃，这可

能是样品中的细颗粒（ＳＰ／ＳＤ）磁性矿物受热逐渐解

阻所致（Ｄｅｎｇｅｔａｌ．，２００５）．随后磁化率稳步降低

到４００～４５０℃，这通常被认为是亚稳态的磁赤铁矿

分解为赤铁矿的信号（ＳｔａｃｅｙａｎｄＢａｎｅｒｊｅｅ，１９７４；

Ｄｅｎｇｅｔａｌ．，２００１）．随后磁化率急剧升高，５３０～５５５℃

左右出现明显的峰值，该温度段（４５０～５５０℃）磁化

率随温度的变化受样品中含铁盐／粘土矿物受热分

解以及磁性颗粒解阻效应的双重影响．在５８０℃附

近磁化率急剧下降，指示样品的载磁矿物为磁铁矿．

磁选物样品 ＭＹｅ８（图１ｂ）的升温曲线显示磁化率

从室温逐渐升高至２８５℃，随后稳步降低到４００℃

附近，与样品 ＭＹｂ８和 ＭＹｒ８的变化趋势一致．随

９３９２
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后磁化率逐渐升高至５８０℃附近急剧下降，在６００℃

附近接近零．磁选物样品 ＭＹｅ８的升温曲线中，在

４００～５８０℃的变化主要由磁性矿物的受热解阻导

致，显示出明显的 Ｈｏｐｋｉｎｓｏｎ峰，说明主要的磁性

矿物为磁铁矿．ＭＹｂ８、ＭＹｅ８、ＭＹｒ８（图１（ａ—ｃ））降

温曲线均显示加热后样品中磁铁矿占主导，证明加

热过程中有磁铁矿生成．

３．２　磁滞回线及犇犪狔图

图２ａ—２ｆ显示沉积物原样（如 ＭＹｂ１、ＭＹｂ８）

和磁选物样品（如 ＭＹｅ１、ＭＹｅ８）的磁滞回线均在接

近３００ｍＴ时闭合，矫顽力为９～１０ｍＴ；残余物样

品（如 ＭＹｒ１、ＭＹｒ８）的磁滞回线在接近５００ｍＴ时

闭合，矫顽力为１３～１６ｍＴ．说明残余物样品中硬磁

组分含量比原样和磁选物高，但所有样品均以软磁

性矿物为主．表１为 ＭＹｂ（原样）、ＭＹｅ（磁选物）以

及ＭＹｒ（残余物）的主要岩石磁学参数数据．从表中

数据看，磁选物样品的犅ｃ和犅ｃｒ均比原样和残余物

样品小（同号样品比较），磁选物的犕ｓ和犕ｒｓ接近于

图１　密云水库沉积物代表样品磁化率（κ）随温度（犜）变化曲线

实线（虚线）为样品的升温（降温）曲线，ＭＹｂ８、ＭＹｅ８和 ＭＹｒ８分别为第８号样品的原样、磁选物和残余物．

Ｆｉｇ．１　ＴｅｍｐｅｒａｔｕｒｅｄｅｐｅｎｄｅｎｃｅｏｆｍａｇｎｅｔｉｃｓｕｓｃｅｐｔｉｂｉｌｉｔｙｏｆｒｅｐｒｅｓｅｎｔａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｓｏｆＭｉｙｕｎＬａｋｅ

Ｓｏｌｉｄ（ｄａｓｈｅｄ）ｌｉｎｅｓｒｅｐｒｅｓｅｎｔｈｅａｔｉｎｇ（ｃｏｏｌｉｎｇ）ｃｙｃｌｅｓ，ＭＹｂ８，ＭＹｅ８ａｎｄＭＹｒ８ｒｅｐｒｅｓｅｎｔ

ｔｈｅＮｏ．８ｂｕｌｋｓａｍｐｌｅ，ｅｘｔｒａｃｔａｎｄｒｅｓｉｄｕｅ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．

表１　密云水库沉积物磁选样品的岩石磁学数据

犜犪犫犾犲１　犚狅犮犽犿犪犵狀犲狋犻狊犿狆犪狉犪犿犲狋犲狉狊狅犳犿犪犵狀犲狋犻犮犪犾犾狔犲狓狋狉犪犮狋犲犱狊犪犿狆犾犲狊狅犳犕犻狔狌狀犔犪犽犲

样品 犅ｃｒ／ｍＴ 犅ｃ／ｍＴ 犅ｃｒ／犅ｃ 犕ｒｓ／×１０－５Ａｍ２ 犕ｓ／Ａｍ２ 犕ｒｓ／犕ｓ ｆｄ％

ＭＹｂ１ ３６．２９ ９．５８ ３．７９ １．７６ １．９３×１０－４ ０．０９ ３．１９％

ＭＹｂ２ ３６．９２ ９．４３ ３．９１ １．８７ ２．１３×１０－４ ０．０９ ３．２４％

ＭＹｂ３ ３６．８２ ９．８１ ３．７５ １．７２ １．８４×１０－４ ０．０９ ３．０５％

ＭＹｂ４ ３６．０１ ９．０１ ４．００ １．９１ ２．２９×１０－４ ０．０８ ３．３９％

ＭＹｂ５ ３６．８５ ９．６１ ３．８３ １．７７ １．９２×１０－４ ０．０９ ３．０４％

ＭＹｂ６ ３７．７８ １０．６６ ３．５４ １．７２ １．６９×１０－４ ０．１０ ２．８０％

ＭＹｂ７ ３７．８１ １０．００ ３．７８ １．９２ ２．０１×１０－４ ０．１０ ３．１１％

ＭＹｂ８ ３７．３５ ９．８３ ３．８０ １．７５ １．９４×１０－４ ０．０９ ３．２６％

ＭＹｅ１ ２８．９４ ８．９６ ３．２３ １．６４ １．５８×１０－４ ０．１０ ４．０４％

ＭＹｅ２ ３０．２６ ９．００ ３．３６ １．６６ １．７９×１０－４ ０．０９ ３．５７％

ＭＹｅ３ ３０．１６ ９．５７ ３．１５ １．５６ １．５３×１０－４ ０．１０ ２．４９％

ＭＹｅ４ ２８．１０ ８．４４ ３．３３ １．８３ １．９４×１０－４ ０．０９ ２．９１％

ＭＹｅ５ ２８．８７ ９．３８ ３．０８ １．８３ １．６４×１０－４ ０．１１ ５．９９％

ＭＹｅ６ ３２．９０ １０．１７ ３．２４ １．４７ １．４４×１０－４ ０．１０ ６．７４％

ＭＹｅ７ ３２．５８ ９．６６ ３．３７ １．６０ １．６８×１０－４ ０．１０ ６．０６％

ＭＹｅ８ ３１．１６ ９．７１ ３．２１ １．７１ １．７４×１０－４ ０．１０ ０．６７％

ＭＹｒ１ ３８．０４ １２．９３ ２．９４ ０．３２４ ２．０３×１０－５ ０．１６ １１．１９％

ＭＹｒ２ ３８．４６ １４．６０ ２．６３ ０．２５３ １．０９×１０－５ ０．２３ ２１．３６％

ＭＹｒ３ ３９．１７ １４．９１ ２．６３ ０．２１７ ８．６３×１０－６ ０．２５ １７．９９％

ＭＹｒ４ ３７．９０ １４．７６ ２．５７ ０．２７２ １．１７×１０－５ ０．２３ １８．２１％

ＭＹｒ５ ３６．９０ １４．１６ ２．６１ ０．２４５ ９．６１×１０－６ ０．２６ １５．６５％

ＭＹｒ６ ３９．４８ １５．３１ ２．５８ ０．３０７ １．２８×１０－５ ０．２４ １１．４３％

ＭＹｒ７ ３９．３３ １４．５４ ２．７１ ０．２９９ １．３０×１０－５ ０．２３ １６．６７％

ＭＹｒ８ ４０．７５ １６．１６ ２．５２ ０．３０７ １．２６×１０－５ ０．２４ １２．８８％

０４９２
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图２　密云水库沉积物代表样品的磁滞回线及Ｄａｙ图

（ａ）—（ｆ）顺磁校正后的磁滞回线，实验中最大加场为１Ｔ，图中原样和磁选物展示［－０．３Ｔ，０．３Ｔ］，残余物展示［－０．５Ｔ，０．５Ｔ］；（ｇ）—（ｈ）

所有样品的Ｄａｙｐｌｏｔ投图结果（样品见表一），其中（ｈ）为（ｇ）的局部放大图，（ｈ）图例参考（ｇ）；ＭＹｂ１（ＭＹｂ８），ＭＹｅ１（ＭＹｅ８）和ＭＹｒ１（ＭＹｒ８）

分别为第１（８）号样品的原样、磁选物和残余物．

Ｆｉｇ．２　ＴｈｅｈｙｓｔｅｒｅｓｉｓｌｏｏｐｓａｎｄＤａｙｐｌｏｔｏｆｒｅｐｒｅｓｅｎｔａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｓｏｆＭｉｙｕｎＬａｋｅ

（ａ）—（ｆ）Ｈｙｓｔｅｒｅｓｉｓｌｏｏｐｓａｆｔｅｒｐａｒａｍａｇｎｅｔｉｃａｄｊｕｓｔｍｅｎｔ，ｔｈｅｔｏｐｍａｇｎｅｔｉｃｆｉｅｌｄｉｎｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｉｓ１Ｔ；（ｇ）—（ｈ）Ｄａｙｐｌｏｔｆｏｒａｌｌｓａｍｐｌｅｓ

（ｓｅｅＴａｂｌｅ１），（ｈ）ｉｓｐａｒｔｉａｌｅｎｌａｒｇｅｄｉｍａｇｅｏｆ（ｇ），ｔｈｅｌｅｇｅｎｄｏｆ（ｇ）ａｎｄ（ｈ）ａｒｅｓａｍｅ．ＭＹｂ１（ＭＹｂ８）、ＭＹｅ１（ＭＹｅ８）ａｎｄＭＹｒ１（ＭＹｒ８）

ｒｅｐｒｅｓｅｎｔＮｏ．１（８）ｂｕｌｋｓａｍｐｌｅ，ｅｘｔｒａｃｔａｎｄｒｅｓｉｄｕｅ．

原样样品，而残余物的 犕ｓ 和 犕ｒｓ远远小于原样样

品．犕ｒｓ／犕ｓ和犅ｃｒ／犅ｃ 这两个比值对各种磁畴状态

和磁性矿物浓度（磁相互作用）反应灵敏，因此可用

来指示磁性矿物的粒径或浓度变化（Ｄａｙｅｔａｌ．，

１９７７；Ｄｕｎｌｏｐ，２００２ａ，２００２ｂ；Ｌｉｅｔａｌ．，２０１２）．Ｄａｙ

图（图２ｇ—２ｈ）显示原样和磁选样品中磁性矿物以

假单畴（ＰＳＤ）为主，磁选物与原样相似，而残余物的

投点位置则更接近ＳＤ区域．

另外，表１中数据显示原样（ＭＹｂ）和磁选物

（ＭＹｅ）的 ｆｄ％值比较接近，而残余物（ＭＹｒ）的

ｆｄ％值相对更大，说明原样和磁选物样品中ＳＰ／ＳＤ

磁性颗粒含量接近，而残余物样品中ＳＰ／ＳＤ磁性颗

粒含量更多，与Ｄａｙ图指示的信息一致．

３．３　犉犗犚犆图

图３ａ—３ｉ为 ＭＹ１、ＭＹ４、ＭＹ８样品的一阶反

转曲线（ＦＯＲＣ）图，ＦＯＲＣ图的横纵坐标分别代表

磁性矿物的矫顽力（犅ｃ）和磁相互作用力（犅ｕ）．图中

显示，原样 （ＭＹｂ１、ＭＹｂ４、ＭＹｂ８）与磁选样品

（ＭＹｅ１、ＭＹｅ４、ＭＹｅ８）的峰值矫顽力约为１０ｍＴ，

在中间存在闭合的等值线（单畴颗粒特征），外围存

在不闭合的大开口等值线（多磁畴颗粒特征），指示

原样样品与磁选样品的磁性颗粒整体上表现出单磁

畴（ＳＤ）与多磁畴（ＭＤ）颗粒混合的特征（Ｐｉｋｅｅｔ

ａｌ．，１９９９；Ｒｏｂｅｒｔｓｅｔａｌ．，２０００）．残余物样品（ＭＹｒ１、

ＭＹｒ４、ＭＹｒ８）的ＦＯＲＣ图显示为闭合的等值线，矫

顽力峰值约为１２ｍＴ，中央区域的矫顽力较原样和

磁选物分布更宽且磁相互作用力更小，指示ＳＤ颗

粒的存在（Ｅｇｌｉｅｔａｌ．，２０１０；Ｌｉｅｔａｌ．，２０１２）．图３ｊ－３ｌ

为样品 ＭＹ８的磁相互作用力分布图，原样样品

（ＭＹｂ８）、磁选样品（ＭＹｅ８）、残余物样品（ＭＹｒ８）相

互作用力最大强度的５０％分布范围分别为［－１１ｍＴ，

１４ｍＴ］、［－１１．５ｍＴ，１３ｍＴ］、［－２ｍＴ、３ｍＴ］，

１４９２
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图３　密云水库沉积物代表样品的一阶反转曲线

（ａ）—（ｆ）ＦＯＲＣ图（图中加粗实线代表９５％置信区间），ＦＯＲＣ图处理过程中平滑因子（ＳＦ）均为３；（ｊ）、（ｋ）、（ｌ）分别为（ｇ）、（ｈ）、（ｉ）等值线中心

处沿纵轴的磁相互作用力分布图；ＭＹｂｎ、ＭＹｅｎ和 ＭＹｒｎ分别为第狀号样品的原样、磁选物和残余物．

Ｆｉｇ．３　ＦＯＲＣｄｉａｇｒａｍｓｏｆｒｅｐｒｅｓｅｎｔａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｏｆＭｉｙｕｎＬａｋｅ

（ａ）—（ｆ）ＦＯＲＣｄｉａｇｒａｍｓ（ｔｈｅｔｈｉｃｋｃｏｎｔｏｕｒｌｉｎｅｓｉｎｄｉｃａｔｅｔｈｅｒｅｇｉｏｎｓｏｆｔｈｅＦＯＲＣｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｔｈａｔａｒｅｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔａｔｔｈｅ０．０５），ｔｈｅｓｍｏｏｔｈｉｎｇ

ｆａｃｔｏｒａｒｅ３；（ｊ）、（ｋ）、（ｌ）ｒｅｐｒｅｓｅｎｔｍａｇｎｅｔｏｓｔａｔｉｃｉｎｔｅｒａｃｔｉｏｎｓｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆ（ｇ）、（ｈ）、（ｉ），ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＭＹｂｎ，ＭＹｅｎａｎｄＭＹｒｎｒｅｐｒｅｓｅｎｔ

Ｎｏ．狀ｂｕｌｋｓａｍｐｌｅ，ｅｘｔｒａｃｔａｎｄｒｅｓｉｄｕｅ．

说明残余物样品（ＭＹｒ）的磁相互作用力最小，磁选

物样品（ＭＹｅ）的磁相互作用力略小于原样样品

（ＭＹｂ）的磁相互作用力．

３．４　矫顽力谱分析

利用累积对数高斯模型（ＲｏｂｅｒｔｓｏｎａｎｄＦｒａｎｃｅ，

１９９４；Ｓｔｏｃｋｈａｕｓｅｎ，１９９８；Ｋｒｕｉｖｅｒｅｔａｌ．，２００１）对

样品的等温剩磁获得曲线（ＩＲＭ）进行矫顽力谱分

析，可得到样品中磁性矿物的不同矫顽力组分．一般

将犅１／２作为衡量矫顽力大小的参数（Ｋｒｕｉｖｅｒｅｔａｌ．，

２００１），犅１／２为每种组分的饱和等温剩磁（ＳＩＲＭ）获

得一半时外场的大小，理论上与剩磁矫顽力（犅ｃｒ）相

等．根据不同矫顽力组分的饱和等温剩磁大小，还可

以定量地计算不同矫顽力组分的百分含量．图４ａ—

４ｃ表明，原样、磁选物与残余物中的矫顽力均可分

解成低（＜２０ｍＴ）、中（约６０ｍＴ）、高（＞６００ｍＴ）

三种组分．图４ｄ展示了所有样品不同矫顽力组分的

平均百分含量，原样样品的低、中、高三种矫顽力组

分的百分含量为１３．７％、８２．９％、３．４％，磁选物样

品低、中、高三种矫顽力组分的百分含量为１６．９％、

８２．５％、０．６％，残余物样品低、中、高三种矫顽力组

分的百分含量为９．６％、８１．８％、８．６％．磁选物与原

样不同矫顽力组分之间的比例十分接近，说明磁选

物具有较理想的代表性（详见下文讨论部分）．原样

样品中高矫顽力组分（６３１ｍＴ）可能为赤铁矿．

３．５　透射电子显微镜分析

图５为磁选物ＭＹｅ８的透射电子显微镜照片及

Ｘ射线能谱图（ＥＤＳ，ＥｎｅｒｇｙＤｉｓｐｅｒｓｉｖｅＳｐｅｃｔｒａ）．

图５ａ中的矿物呈棱角状、大小混杂、粒径０．４～

１μｍ，图５ｄ显示其主要组成元素为Ｆｅ、Ｏ、Ｔｉ，再结

合κ犜 曲线信息，可判断图５ａ中的矿物是碎屑成因

的 ＭＤ钛磁铁矿，很可能为流域附近的火山碎屑钛

磁铁矿经河流搬运至密云水库中沉积下来的．图５ｂ

中的矿物粒径较小，约为５～２０ｎｍ，图５ｄ指示其主

要组成元素为Ｆｅ和Ｏ，再结合图５ｃ计算出的晶面

间距参数，可判断图５ｂ中的矿物为ＳＰ磁铁矿．另

外，图５ｄ指示图５ｂ中的矿物含有Ｓｉ、Ａｌ等元素，证

明这种ＳＰ磁铁矿很可能是沉积物中的含铁硅酸

盐／粘土矿物（如绿泥石）经过化学作用、生物作用和

２４９２
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图４　密云水库沉积物样品矫顽力谱分析结果

（ａ）—（ｃ）ＩＲＭ获得曲线及其分解曲线；（ｄ）所有原样、磁选物以及残余物样品不同矫顽力组分的百分含量统计结果．

ＭＹｂ８、ＭＹｅ８和 ＭＹｒ８分别为第８号样品的原样、磁选物和残余物．

Ｆｉｇ．４　Ｉｓｏｔｈｅｒｍａｌｒｅｍａｎｅｎｔｍａｇｎｅｔｉｚａｔｉｏｎ（ＩＲＭ）ａｃｑｕｉｓｉｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓａｎｄｇｒａｄｉｅｎｔｏｆ

ａｃｑｕｉｓｉｔｉｏｎｐｌｏｔｓ（ＧＡＤ）ｏｆｒｅｐｒｅｓｅｎｔａｔｉｖｅｓａｍｐｌｅｆｒｏｍＭｉｙｕｎＬａｋｅ

（ａ）—（ｃ）Ｉｓｏｔｈｅｒｍａｌｒｅｍａｎｅｎｔｍａｇｎｅｔｉｚａｔｉｏｎａｃｑｕｉｓｉｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓａｎｄｇｒａｄｉｅｎｔｏｆａｃｑｕｉｓｉｔｉｏｎｐｌｏｔｓ；（ｄ）Ｔｈｅｐｅｒｃｅｎｔｒｅｓｕｌｔｏｆ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔｃｏｅｒｃｉｖｉｔｙｃｏｍｐｏｎｅｎｔｓｏｆａｌｌｓａｍｐｌｅｓ．ＭＹｂ８，ＭＹｅ８ａｎｄＭＹｒ８ｒｅｐｒｅｓｅｎｔＮｏ．８ｂｕｌｋｓａｍｐｌｅ，ｅｘｔｒａｃｔａｎｄｒｅｓｉｄｕｅ．

生物化学作用形成．图５、６表明磁选物中包含有

ＳＰ、ＳＤ、ＭＤ等不同粒径范围的磁铁矿，且 Ｘ射线

能谱图揭示了磁性矿物的元素信息，为研究磁性矿

物的物源、赋存状态提供了线索．

４　讨论

４．１　磁选方法的效率

磁选物是否具有代表性可从磁选物中磁性矿物

的总量、成分、粒径及其分布等方面来考量．Ｈｏｕｎｓｌｏｗ

和 Ｍａｈｅｒ（１９９６）将磁选物中磁性矿物总量占原样的

百分比用参数 Ｅｆｆ（ｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ）表达．ＥｆｆＭｓ、ＥｆｆＳＵＳ、

ＥｆｆＳＩＲＭ分别代表磁选物的饱和磁化强度（犕ｓ）、磁化

率（ｓｕｓｃｅｐｔｉｂｉｌｉｔｙ）以及饱和等温剩磁（ＳＩＲＭ）占原

样的百分比．如：ＥｆｆＭｓ＝犕ｓ（磁选物）／犕ｓ（原样）×１００％．

本文将残余物中磁性矿物总量占原样的百分比也用

该参数表示．计算参数Ｅｆｆ均不需质量归一化，即计

算时犕ｓ和ＳＩＲＭ的单位是Ａｍ
２，磁化率为体积磁

化率（单位是１）．犕ｓ 可以衡量磁选物／残余物中磁

性矿物的总含量．而磁化率不但与磁性矿物的类型

和含量相关，还与磁性颗粒的粒径、测量的温度和频

率相关（刘青松和邓成龙，２００９），本实验均在常温

（２５℃）测量，且ＥｆｆＳＵＳ采用低频磁化率（ｌｆ，９７６Ｈｚ）

计算，因此本实验参数ＥｆｆＳＵＳ的主要影响因素为磁

性矿物类型和粒径．饱和等温剩磁（ＳＩＲＭ）反映的

是磁性矿物的剩磁强度，因此ＥｆｆＳＩＲＭ参数表达的是

磁选物／残余物中除ＳＰ颗粒外其他磁性矿物的含

量百分比．

从表２可得，磁选物的质量百分比（犕％）为

１．７８％±０．３０％，而其 ＥｆｆＭｓ、ＥｆｆＳＵＳ、ＥｆｆＳＩＲＭ分别为

８４．７５％±２．２１％、７５．９０％±４．７１％、７２．２１％±４．２６％

（狀＝８）．说明：１）原样中约８５％的磁性矿物被磁选

出来，且得到很大程度上的纯化（饱和磁化强度质量

归一化后，磁选物约为原样的４３倍）．２）磁选物

３４９２
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图５　密云水库沉积物磁选样品 ＭＹｅ８的透射电镜照片及Ｘ射线能谱图

（ａ）碎屑状 ＭＤ磁铁矿晶体；（ｂ）自生ＳＰ磁铁矿晶体；（ｃ）为（ｂ）的局部放大图，（ｃ）中的平行线代表晶面间距，（ｄ）中的蓝色曲线为

（ｂ）中蓝色虚线圆圈采点处的能谱结果、红色曲线为（ａ）中红色虚线圆圈采点处的能谱结果、黑色曲线代表（ｂ）中黑色虚线圆圈采点处

的能谱结果（铜网，背景值）．

Ｆｉｇ．５　Ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ（ＴＥＭ）ａｎａｌｙｓｅｓａｎｄＸｒａｙｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅｓｐｅｃｔｒａ（ＥＤＳ）ｏｆｔｈｅｅｘｔｒａｃｔＭＹｅ８
（ａ）ＤｅｔｒｉｔａｌＭＤｍａｇｎｅｔｉｔｅ；（ｂ）ＡｕｔｈｉｇｅｎｉｃＳＰｍａｇｎｅｔｉｔｅ；（ｃ）Ｅｎｌａｒｇｅｄｉｍａｇｅｏｆ（ｂ）；（ｄ）ＥＤＳｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｅｌｅｃｔｅｄａｒｅａｓｉｎ（ａ）ａｎｄ

（ｂ）．Ｂｌｕｅ，ｒｅｄ，ａｎｄｂｌａｃｋｃｕｒｖｅｉｎ（ｄ）ｒｅｐｒｅｓｅｎｔｓｔｈｅＸｒａｙＥＤＳｏｆｔｈｅａｒｅａｉｎｄｉｃａｔｅｄｂｙｔｈｅｂｌｕｅ，ｒｅｄ，ａｎｄｂｌａｃｋｄａｓｈｅｄｃｉｒｃｌｅｓｉｎ

（ａ）ａｎｄ（ｂ）．Ｎｏｔｅｔｈｅｂｌａｃｋｃｕｒｖｅｉｎ（ｄ）ｆｒｏｍｃｏｐｐｅｒｇｒｉｄ．

表２　密云水库沉积物样品磁选效率参数值

犜犪犫犾犲２　犘犪狉犪犿犲狋犲狉狊狅犳犿犪犵狀犲狋犻犮犲狓狋狉犪犮狋犻狅狀犲犳犳犻犮犻犲狀犮狔

犳狅狉狊狌狉犳犪犮犲狊犲犱犻犿犲狀狋狊狅犳犕犻狔狌狀犔犪犽犲

Ｓａｍｐｌｅ Ｍａｓｓ／ｇ 犕％ ＥｆｆＭｓ ＥｆｆＳＵＳ ＥｆｆＳＩＲＭ

ＭＹｅ１ ０．００８ １．５０％ ８１．７７％ ６８．４２％ ６８．９８％

ＭＹｅ２ ０．０１０ １．９６％ ８４．２２％ ７９．１０％ ７８．４１％

ＭＹｅ３ ０．００８ １．５６％ ８３．２３％ ７０．６０％ ７３．５２％

ＭＹｅ４ ０．０１２ ２．４０％ ８４．７６％ ７８．６２％ ７５．１９％

ＭＹｅ５ ０．００９ １．８０％ ８５．３８％ ８３．１０％ ７６．７５％

ＭＹｅ６ ０．００８ １．６８％ ８５．４１％ ７６．３１％ ６８．８２％

ＭＹｅ７ ０．００９ １．８２％ ８３．８５％ ７６．３３％ ６７．９８％

ＭＹｅ８ ０．００８ １．５０％ ８９．３５％ ７４．７４％ ６８．００％

平均值 ０．００９ １．７８％ ８４．７５％ ７５．９０％ ７２．２１％

ＭＹｒ１ ０．４３３ ８６．６２％ １０．５１％ ８．０６％ ８．４５％

ＭＹｒ２ ０．４２６ ８５．２２％ ５．１０％ ５．６８％ ６．３４％

ＭＹｒ３ ０．４２８ ８５．６８％ ４．７０％ ６．２４％ ６．２３％

ＭＹｒ４ ０．４５０ ８９．９６％ ５．１３％ ５．６１％ ５．９５％

ＭＹｒ５ ０．４４９ ８９．７４％ ５．０１％ ６．１２％ ５．６３％

ＭＹｒ６ ０．４４８ ８９．５４％ ７．５７％ ７．９２％ ８．２３％

ＭＹｒ７ ０．４６４ ９２．７６％ ６．４７％ ６．１２％ ６．２３％

ＭＹｒ８ ０．４４６ ８９．２０％ ６．４８％ ６．３５％ ７．４９％

平均值 ０．４４３ ８８．５９％ ６．３７％ ６．５１％ ６．８２％

注：表中犕％代表质量百分数，犕％＝磁选物或残余物的质量／原样

质量（原样质量均为０．５ｇ）．

ＥｆｆＳＵＳ、ＥｆｆＳＩＲＭ值比 ＥｆｆＭｓ低，很可能是粒径因素引

起，从磁滞参数和ＦＯＲＣ图看，残余物中含有更高

比例的细颗粒（ＳＰ和ＳＤ），即相对于 ＭＤ颗粒，磁选

物丢失了更多的ＳＤ和ＳＰ颗粒．而相对于 ＭＤ颗

粒，ＳＰ颗粒具有更高的磁化率，ＳＤ颗粒具有更稳定

的携带剩磁能力，因此磁选物 ＥｆｆＳＵＳ、ＥｆｆＳＩＲＭ值比

ＥｆｆＭｓ低．

κ犜 曲线中的Ｈｏｐｋｉｎｓｏｎ峰以及最大解阻温度

指示原样和磁选物中的主要载磁矿物为磁铁矿，透

射电镜观察也表明磁选物中的磁性矿物主要为碎屑

成因的（钛）磁铁矿以及少量生物成因的ＳＤ磁铁矿

（见图６）和自生成因的ＳＰ磁铁矿，说明原样样品和

磁选物样品在成分信息上具有一致性．从Ｄａｙ图、

ｆｄ％、ＦＯＲＣ图等可以反映磁性矿物粒径的结果来

看，磁选物与原样中的磁铁矿为ＳＤ和 ＭＤ颗粒，再

结合矫顽力谱分析结果来看，磁选物与原样不同粒

径组分的百分含量相当．因此，从成分、粒径和含量

等信息来看，磁选物中磁性颗粒的信息可以代表原

样磁性矿物的信息，说明本磁选方法对密云水库表

４４９２



　８期 韩非等：北京密云水库表层沉积物磁性矿物的鉴别

图６　密云水库沉积物磁选样品 ＭＹｅ８中化石磁小体ＴＥＭ照片及Ｘ射线能谱图

（ａ）链状排列的化石磁小体；（ｂ）为（ａ）中红色圆圈采点处的能谱结果；（ｃ）棱柱形磁小体，沿［１１１］晶轴拉长；

（ｄ）为（ｃ）的局部放大图，（ｄ）图左下角为晶体的傅里叶变换．

Ｆｉｇ．６　Ｔｒａｎｓｍｉｓｓｉｏｎｅｌｅｃｔｒｏｎｍｉｃｒｏｓｃｏｐｙ（ＴＥＭ）ａｎａｌｙｓｅｓａｎｄＸｒａｙｅｎｅｒｇｙｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅｓｐｅｃｔｒａ（ＥＤＳ）

ｏｆｍａｇｎｅｔｏｆｏｓｓｉｌｓｉｎｓａｍｐｌｅＭＹｅ８

（ａ）Ｃｈａｉｎａｒｒａｎｇｅｄｓｔｒｕｃｔｕｒｅｏｆｍａｇｎｅｔｏｆｏｓｓｉｌｓ；（ｂ）ＥＤＳｏｆｔｈｅａｒｅａｉｎｄｉｃａｔｅｄｂｙｔｈｅｒｅｄｃｉｒｃｌｅｉｎ（ａ）；（ｃ）ＨｉｇｈｒｅｓｏｌｕｔｉｏｎＴＥＭ

ｉｍａｇｅｏｆａｔｙｐｉｃａｌｐｒｉｓｍａｔｉｃｍａｇｎｅｔｉｔｅｒｅｃｏｒｄｅｄｆｒｏｍ［０１１］ｚｏｎｅａｘｉｓ，ａｎｄｔｈｅＦａｓｔＦｏｕｒｉｅｒＴｒａｎｓｆｏｒｍ（ＦＦＴ）ｐａｔｔｅｒｎｉｎｄｉｃａｔｅｔｈａｔ

ｔｈｉｓｐａｒｔｉｃｌｅｉｓｅｌｏｎｇａｔｅｄａｌｏｎｇｔｈｅ［１１１］ｄｉｒｅｃｔｉｏｎｏｆｍａｇｎｅｔｉｔｅ；（ｄ）Ｅｎｌａｒｇｅｄｉｍａｇｅｏｆ（ｃ）．Ｔｈｅｉｍａｇｅａｔｔｈｅｌｅｆｔｂｏｔｔｏｍｏｆ（ｄ）

ｉｓＦＦＴｏｆｔｈｅｍａｇｎｅｔｉｔｅｃｒｙｓｔａｌ．

层沉积物中磁性矿物的分离富集是有效的．

另外，ＦＯＲＣ图和矫顽力谱分析结果显示残余

物中含有ＳＤ颗粒磁铁矿和高矫顽力弱磁性矿物

（可能为赤铁矿）．部分ＳＤ颗粒磁铁矿很可能是在

其形成过程中被含铁硅酸盐／粘土矿物包裹，所以没

有被磁选出来．另外，由于该磁选方法对弱磁性矿物

（如赤铁矿、针铁矿）效果不理想，所以当原样中主要

的载磁矿物为赤铁矿或针铁矿等弱磁性矿物时，本

磁选方法获得的磁选物可能难以代表原样信息．

比较而言，本研究建立的磁选流程耗时较短，而

Ｈｏｕｎｓｌｏｗ和 Ｍａｈｅｒ（１９９６）的实验流程需耗时７

天，且他们实验的ＥｆｆＳＵＳ值主要在２０％～６０％范围，

只有极少样品能达到７５％，ＥｆｆＳＩＲＭ值为６０％～８０％．

另外，本磁选方法不需添加醋酸等物质溶解样品中

的碳酸盐（ＳｕｎａｎｄＪａｃｋｓｏｎ，１９９４；Ｈｏｕｎｓｌｏｗａｎｄ

Ｍａｈｅｒ，１９９６），避免了细小铁氧化物的溶解．但是，

我们的方法对于其他类型沉积物和沉积岩的实用性

和效率值得今后进一步对比研究．

４．２　化石磁小体的识别问题

由于碎屑来源磁性矿物的混合，沉积物中化石

磁小体的识别往往比较困难．ＦＯＲＣ图是目前判别

化石磁小体是否存在最有效的岩石磁学手段之一，

一般将磁相互作用力微弱且等值线主要沿中央脊展

布的ＦＯＲＣ图认为是化石磁小体存在的标志（Ｅｇｌｉｅｔ

ａｌ．，２０１０；Ｋｉｎｄｅｔａｌ．，２０１１；Ｒｏｂｅｒｔｓｅｔａｌ．，

２０１１，２０１２）．但是，ＦＯＲＣ图的这种展布特征并不为

化石磁小体所特有，相互作用力微弱的非生物成因

的ＳＤ磁铁矿也可能呈现出相似特征（Ｓｕｅｔａｌ．，

２０１３；Ｗａｎｇｅｔａｌ．，２０１３）．另外，磁小体链的坍塌聚

集也可能产生相互作用力较大的ＦＯＲＣ分布（Ｌｉｅｔ

５４９２
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ａｌ．，２０１２）．因此，仅仅依据ＦＯＲＣ图的形态还无法

断定样品中是否存在化石磁小体，还必须结合透射

电子显微学方法对样品中的磁性矿物进行进一步的

确认（Ｌｉｅｔａｌ．，２０１３）．图６ａ中的矿物颗粒尺寸均

一（约１２０ｎｍ）、棱柱状且成链状排列，图６ｂ显示其

组成元素为Ｆｅ和Ｏ，图６ｃ指示其晶体沿其［１１１］晶

轴拉长，图６ｄ的晶面间距参数以及傅里叶变化均指

示矿物为磁铁矿，上述信息指示图６中的矿物为生

物成因的ＳＤ磁铁矿（化石磁小体）（Ｐóｓｆａｉ，２００７；Ｌｉ

ｅｔａｌ．，２０１３；Ｌｉｕｅｔａｌ．，２０１５）．然而，透射电子显微

学方法的缺点是耗时和昂贵，如果对大量样品进行

观察，成本会非常高．如果先对样品进行系统的岩石

磁学工作，再结合磁学信息对样品进行有针对性的

透射电子显微学观察，往往可以取得较好的效果．化

石磁小体的低含量以及磁小体链的断裂、坍塌、部分

氧化等因素，都可能会导致其磁学特征信息不明显，

磁选和透射电子显微学工作（如图６）则有助于识别

化石磁小体．如何实现沉积物中化石磁小体的快速

和准确定量分析仍然具有挑战性，值得进一步研究．

需要指出，海洋中化石磁小体对沉积物磁性贡献大

小比湖泊沉积物可能更为重要．以上研究表明，磁

选、岩石磁学和透射电子显微学方法的联用可以更

好地揭示样品中磁性矿物的成分、含量、粒径甚至是

物源等信息．

５　结论

（１）本实验建立的磁选方法可将密云水库表层

沉积物中约７０％～８５％的磁性矿物分离出来，达到

了很好的富集纯化效果．岩石磁学数据证明磁选物

与原样的成分、粒径、含量等特征非常一致，说明该

磁选方法有效，获得的磁选物可以代表原样的磁性

矿物信息．

（２）岩石磁学结果表明，密云水库表层沉积物

中的主要磁性矿物为单畴和多畴磁铁矿．

（３）透射电子显微学结果表明，沉积物中含有

不规则形状、微米尺寸、碎屑成因的（钛）磁铁矿，棱

柱状、纳米尺寸、化学纯度高的化石磁小体，以及自

生成因的超顺磁颗粒磁铁矿．研究表明，岩石磁学和

透射电子显微学方法的联用可以更好地揭示磁性矿

物的物源信息以及赋存状态，从而为环境磁学和古

地磁学研究提供更为详细、准确的基础信息．
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