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(%'

42

%

:0

比值

42

%

:0

02=6%8
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42

样品编号

:2>

;

&7

(%'

42

%

:0

比值

42

%

:0

02=6%8

$

@@

%

@*

42

样品编号

:2>

;

&7

(%'

42

%

:0

比值

42

%

:0

02=6%8

$

@@

%

@*

42

ZD+ +@B@ +B"C ZDC ,B" +B"+ ZD++

'

+B",

ZD) "B- +B"* ZD, CB# +B"! ZD+)

'

+B,,

ZD! ,B" +B,) ZD" CB+ +B"+ ZD+!

'

+B,)

ZD@ ,B# +B"+ ZD- #B# +B"+

ZD# CB# +B"C ZD+* #B# +B""

!!

注(

+

#由于实验存在系统误差"表中给出的
42

%

:0

比值只是近似值&

)

#

ZD+

,

ZD)

,

ZD!

11

ZD+*

是在接取了
42

淋洗液后分别接取不同用量的
:0

淋洗液&

ZD++

,

ZD+)

,

ZD+!

是只接取
42

淋洗液"

因而不列出淋洗液中的
42

%

:0

比值&

!

#本实验全流程空白测试结果中的
42

含量为
C#1

I

&

@

#本实验数据是以
(L:N:M9-+#2

为标准物质换算而得的

!!

其余溶液在
++* e

电热板上蒸干"用于

NL9:

进行
42

同位素的测试$为了与上述
+*

份样品对比"其他
!

份样品在化学分离时只接取

42

的淋洗溶液"依次编号为
ZD++

,

ZD+)

,

ZD+!

$

>?A

!

质谱测定

本实验测试是在中国科学院广州地球化学

研究所同位素地球化学国家重点实验室的热电

离质谱!

N06=%1NL9:

#上进行的$

实验所使用的单
N2

带!纯度为
--B--#f

#

先用去气装置进行去气!

@B#K

"

!*>61

#"以减

少
42

同位素分析过程中可能存在的干扰元素

背景值$每次测试
42

的上样量为
#

$

+*

!

I

"

在点样时"向每个样品上添加
+

!

X+*f

T

!

J̀

@

作为激发剂以增强测试过程中信号的

稳定程度"从而实现
42

同位素的稳定测定$

NL9:

测试
42

同位素时设置了
+

个杯结构

系列(

@*

42

,

@+

h

,

@)

42

,

@!

42

以及@@

42

"能够实现在

同一时间内对不同的
42

同位素进行测定$设置

积分时间和死时间均为
@8

"设定
+C

个
W&%<G

"

+!

个
<

?

<&7

$另外"在每组测定完成后轮流交换

法拉第杯之间的放大器以减少增益效应*

+"

+

$

使用@)

42D

@!

42

双稀释剂法对
42

同位素在

化学分离以及仪器分析过程中产生的同位素分

馏进行校正*

))

+

"从而获取样品真实的
42

同位

素组成信息$

@

!

结果与讨论

本实验的全流程空白
42

为
C#1

I

"占分析

总量的
+B!o

"认为对
42

同位素的测定结果在

误差范围内没有影响$

注(

+

#本实验室长期以来对
LK̀ :J

海水的

$

@@

%

@*

42

测试结果为
+B"!k*B+)

!

):_

"

%j"#

#"

图中阴影区域为测试结果的变化范围&

)

#图中给出的数据精度为实验测得的内精度

图
@

!

不同
L%

&

',

比值的海水样品的

#

PP

&

P\

L%

测试结果

B#

8

C@
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测定结果显示(

ZD+

,

ZD)

,

ZD!

,11

ZD+*

的
$

@@

%

@*

42

值从
+B,)

变化至
+B""

"平均值

为
+B")k*B*-

"且
$

@@

%

@*

42

与
42

%

:0

比值之间

不存在相关性"示于图
)

&

ZD++

,

ZD+)

与
ZD+!

的

$

@@

%

@*

42

值分别为
+B",

,

+B,,

,

+B,)

"平均值为

+B,-k*B+#

"这与本实验室长期测定的
LK̀ :J

海水
42

同位素组成!

+B"!k*B+)

!

):_

"

%j"#

##

在误差范围内一致$

NL9:

测定的不同
42

%

:0

比值海水样品与不含
:0

元素海水样品的
42

同

*,#
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第
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位素组成在误差范围内一致$

实验结果表明"在
NL9:

测定过程中"当

42

%

:0

%

#

时"

:0

元素对
42

元素的干扰有限$

虽然""

:0

)F

,

"C

:0

)F

,

"@

:0

)F分别对@@

42

F

,

@!

42

F

,

@)

42

F的测定产生干扰"但是使用单
N2

带进行

NL9:

测定时"

:0

的激发温度约为
+!#*e

"而

42

的激发温度约为
+@#* e

$因此可推断在

42

同位素测试过程中"大量
:0

元素在前期升

温过程中已经激发"从而对
42

同位素的干扰

有限$使用单
N2

带搭载样品进行
42

同位素

测定时"在点样加热过程中"

N2

可与空气中的

J

)

发生化学反应生成
N2

)

J

#

"

N2

)

J

#

通常是
:0

的激发剂$在点样过程中"对于载有样品的
N2

带在加热发红时"持续时间比较短!

+*

$

+#8

#"对

:0

的激发作用有限$另外"

NL9:

相比于
94D

L4̀D9:

的电离效率低"进一步限制了
:0

对
42

同位素测定的干扰$

一些常用的不同岩性地质标样中
42

,

:0

元

素含量以及相应的
42

%

:0

比值列于附表
+

"其

中
42

%

:0

最小值为
)!B@#

"大于本实验中
42

%

:0

最大值
+@B@

$

42

是主量元素"

:0

是微量元素"

通常地质样品中
42

%

:0

比值都很高"即
:0

相较

于
42

含量很低"本实验设计的样品比常用的

地质标样
42

%

:0

比值低"说明
:0

相对含量略

高"理论上对
42

的测定影响更加明显$而本

实验所设计的如上情况下!

:0

相对含量略高#

的海水样品中的
42

同位素组成并没有明显变

化$由此推测"对于大部分
42

%

:0

%

#

的地质样

品"使用
N2

单带在
NL9:

上进行
42

同位素分

析测试时"即使没有实现
42

与
:0

的完全分离"

也不会影响
42

同位素的测定结果$此外"可

以考虑优化
42

元素的化学分离流程"即在洗

去
42

元素之前的
9

I

,

d7

,

K&

,

h

等干扰元素之

后"直接使用
!B*>%&

%

X T4&

淋洗"即使少量

的
:0

落入
42

的接收区间"在
NL9:

测定过程

中仍可以获得样品真实的
42

同位素信息$

A

!

结论

使用
N2

单带在
NL9:

上测试含有不同

42

%

:0

比值的海水样品"其
42

同位素组成与本

实验室长期以来对海水标样的
42

同位素测试

结果的变化范围一致"且样品的
$

@@

%

@*

42

与
42

%

:0

比值之间不存在相关性$这说明在当前测

定条件下"即使
42

与
:0

未能实现完全分离"

:0

对
42

同位素测定的干扰也是有限的"仍可

以获得样品真实的
42

同位素组成$对于大多

数
42

%

:0

%

#

的地质样品"在进行
42

元素的化

学分离时"还可以考虑优化化学分离流程"即适

当增加淋洗酸的浓度"从而改善峰型并且节省

化学分离流程所需的时间$

致谢(感谢康晋霆,王希杰以及王桂琴老师在实
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