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Abstract：The property of boron to sublime at a relatively high rate was used to isolate this element. In this article 

a simple apparatus was used to microsublimation of trace B. The experiment was appraised mainly from following 

two aspects: one is B recovery yield,  the other is 11B/10B. The results implied that it can work for purification of 

boron from organic rich media. 
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    自然界硼有 11B和 10B两种稳定的同位素，其丰度分别为 80.22%和 19.78%。由于两种同位素之
间存在着较大的质量差异，加上硼易溶于水，具有活泼的化学性质，因此在不同的地质环境下，硼

具有不同的 11B/10B比值。这样，硼同位素作为一种灵敏的示踪剂，广泛地用于解决一些地球化学、
环境化学等方面的问题。但是自然界样品中多含有机物质，即使经前处理，仍会有部分残余，树脂

本身亦为有机物。当有机物质存在时，无论对负离子（N-TIMS）或正离子（P-TIMS），质谱测定均
会产生同质异位素干扰，降低分析的精确度及准确度，同时也抑制硼的电离。常见除去有机杂质的

前处理方法有：微升华[1]、UV 照射法、活性碳吸附法、烘烤法、水洗法、过氧化氢法和次氯酸钠
法以及两者联用等方法。本工作重点讨论微升华去除有机质的方法，利用 B容易蒸发和升华的性质，
研究 B在升华过程中的回收和同位素组成变化情况。 
 
1  实验部分  
1.1  仪器和试剂 

VG354 热电离质谱仪：英国 Vacuum Generators（VG）公司产品；DB-Ⅱ型不锈钢电热板：金
坛市金伟实验仪器厂产品；密封性优良的 0.5 mL的聚乙烯离心管；Telfton烧杯；721分光光度计；
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硼同位素标准物质 NIST SRM 951；其他化学试剂均为分析纯以上。 
1.2  甲亚胺-H酸测 B的浓度 
在酸性条件下，甲亚胺-H酸与硼形成黄色配合物，在波长 410 nm处测定其吸光度。甲亚胺-H

酸溶液由0.5 g甲亚胺-H溶于100 mL含有1 g抗坏血酸的溶液中制得，其缓冲溶液是由500 mL HAC，
10 g EDTA和 300 g NH4AC与 750 mL水混合而成，其 pH值为 5.1±1。 
1.3  微量硼的升华试验 

      取 50 µL新配的含 1 g·L－1硼的 H3BO3或 Nist SRM 951硼标准溶液，于体积为 0.5 mL的聚乙烯
离心管的盖内，离心管外面裹上铝箔，顶部露出以保持低温，然后将离心管倒立在不锈钢电热板上，

在 60～70℃下进行硼溶液的蒸发，当溶液蒸干后，H3BO3开始升华，在升华不同的时间后进行硼的

回收率和同位素组成的测定。  
1.4  VG354质谱测定 

硼同位素组成测定采用 Cs2BO2
＋-石墨质谱法测定[2]。质谱测定时采用跳扫方法，依次测定质量

数为 308（133Cs2
10B16O2

＋
）和 309（133Cs2

11B16O2
＋
）的离子流强度 I309和 I308，得到 I309和 I308的比值

R309/308，再进行
17O校正，得到 11B和 10B两种同位素的丰度比值 11B/10B，11B/10B＝R309/308－0.000 78，

根据公式δ11B (‰) = [(11B/10B)sample / (11B/10B)Nist 951－1]×1 000，硼同位素组成以δ11B形式表示。这里
标准参考物质为 Nist SRM951，本实验测得 Nist SRM 951的 11B/10B值为 4.051 58±0.000 45（2σm， 
n＝6），测量不确定度为 0.1‰。 

 
2  结果与讨论 
2.1  升华器的密封性 
将 50 µL高纯水在升华试验所采用的容器中，按照升华试验所采用的方法，在 60～70℃下加热

12 h，称量加热前后带溶液的容器总重量，以检验升华器的密封性。结果表明，加热后溶液的损失
均小于 0.5％，表明此升华容器的密封性能满足试验要求。 
2.2  B的回收   
硼的回收率和同位素组成与升华时间的关系示于图 1，由图可以看出 50 µg的 B在升华过程中，

当升华时间在 20～26 h之间，B的回收率在 95％左右，考虑到其他分析因素，基本上可以达到定量
回收。在 28 h时，硼的回收率有所下降，当时看到离心管的盖内有白色的硼酸晶体出现，可能是硼
酸重新结晶造成。 

 
图 1 硼的回收率和同位素组成与升华时间的关系 
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2.3  B同位素分馏 

升华样品与直接涂样测定的硼同位素组成的差值（△δ11B）随升华时间的变化也示于图 1。从图
中数据可以看出含有 50 µg硼的标准样品在 20～28 h之间升华，测定的同位素比值基本不变。这说
明样品在一定的时间内微升华，可以去除有机质而不改变硼的同位素组成。 
 
3  结论 
本实验讨论了 B微升华不同时间过程中，B的回收率以及同位素组成变化情况。得出 50 µg的

B在微升华过程中，当微升华时间在 20～26 h之间，基本上可以达到定量回收 B，且不改变其同位
素组成。利用此方法，可以在以往 B的纯化步骤上，加上微升华技术将样品再纯化，有望用于未来
海水、珊瑚、孔隙水、有孔虫、河水等自然样品有效去除有机质干扰。 
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表 1 激光氧同位素分析结果 
Table 1 Analysis results of laser oxygen isotope 

样品名称 样品用量/mg 测试次数 δ18OV-SMOW（平均值）/‰ 激光状态 备注 

石英砂 1 11 9.60±0.22‰ 连续激光 12 W 国际标准NBS-28 
石英玻璃单颗粒 0.5 8 －1.39±0.21‰ 连续激光 12 W  
石榴石单颗粒 0.5 6 4.00±0.15‰ 连续激光 12 W  
锆石单颗粒 0.5 6 6.53±0.45‰ 连续激光 12 W  
橄榄石单颗粒 0.5 9 5.40±0.83‰ 连续激光 12 W  
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