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负热电离质谱法对硒同位素测量的研究
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C!实验部分
CDC!主要仪器

_1<<1E0<,DU%5%质谱仪!美国"’烧带装
置$

C6K!试剂
亚硒酸钠!固体"’硅胶’碳酸钡和去离子水$

C6L!样品制备和涂样
取适量的市售天然亚硒酸钠#溶于去离子

水#制成质谱测量浓度的样品溶液#把样品涂在
蒸发带上!先涂硅胶"#硝酸钡涂在电离带上$放
在恒温5$f的烘箱中烘干!约%!!分钟"#取出
马上装入转盘放入离子源中$

C6!!质谱测量
用负热电离质谱!MU(,-"进行同位素测

量#使用进口W?+W?双带#高压’$[C#法拉第杯
和W*a!阻滞电位四极杆"接收器#测量硒同位
素丰度$空白铼带在烧带装置上除气半小时以
上!电流Y6$D"$升温时先升电离带电流#约’$
分钟升到’&$$/D 左右#后缓慢升蒸发带电
流#并用W*a监视?(Kk9$离子流$采数时蒸
发带电流为&$$!Y$$/D#电离带电流约’&$$
!’Y$$/D#测量时双带的实际电流与带的厚
薄’双带之间的距离’升温速度和涂样量有关$

K!结果与讨论
KDC!热电离质谱法测量硒同位素
由于硒元素电离电位很高#其第一电离电位

为"6#!?C#很难或者根本不能用正热电离质谱



进行测量!我们曾 用 双 铼 带"样 品 形 态 为

M0%-?K&"加发射剂X0#MK!$% 和 M0KH"探测
离子流为-?]%-?K]%-?K%]%-?K!]%-?K&]%

M0-?K!]%M0-?K&]"无法获得正离子流!由于
硒的电子亲和能为%6’%?C"适合于用负热电离
质谱法测量!目前"我们用市售的亚硒酸钠试剂
加硅胶技术"电离带涂适量的X0#MK!$%"经初
步试验结果如表’!
由表’可知"目前的测量方法有一定成效"

但数据还不理想"离子流下降较快!因此有必要
进一步做条件实验!

表C!天然硒同位素测量结果

H*94$C!X$514%5+,)*%1&$?$(5+%+=$’$*51&$’$)%

同位素丰度比 平均值 W-Ze 9.&9(

9%&9$ $6’##9’ $6%’

#9&9$ $c&#&5# $6%Y

##&9$ $6’Y%$5 $659 "#$/D&’9$$/D

#5&9$ $6’9&5& $6Y’

#&&9$ $6$’5#5 %6#$

KDK!涂样技术和测量条件实验
我们曾试验过双带%单带"带材料为铼%钨%

钽!样品与样品形态为硒酸%硝酸硒%碳酸硒%硒
酸钠%亚硒酸钠等!发射剂为硝酸钡%硝酸镧%磷
酸%氢氧化纳%碳酸钠%抗坏血酸%氧化钡%硝酸
铜%铂的酸溶液等"蒸发带电流$!!$$$/D"电
离带电流9$$!&$$$/D"探测离子流为-?i%

-?Ki% -?K%i%-?K!i%-?K&i%M0-?K!i%

M0-?K&i"都没有成功!追其原因"是发射剂选
择不合理"测量条件未掌握!总结过去经验教
训"今后应在样品制备技术%涂样方法%发射剂选
择%升温程序%测量条件等方面作进一步探索!

L!结!论
适量硅胶和硝酸钡分别涂在蒸发带和电离

带上"负热电离质谱法测量天然硒同位素丰度"
初见成效!
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