
!"#" 年 ! 月

$%&'()'*!"#"

岩+矿+测+试

,-./0123415,0601067848

9:;<!=! 1:<#

#? >#F

收稿日期! !"#"@"#@"?" 修订日期! !"#"@"#@#"

基金项目! 国家科技支撑计划,南岭地区有色 Q贵重金属综合勘查技术研究-项目资助#!""FD0D"#D"A$" 国土

资源地质大调查 ,我国重要矿产和区域成矿规律研究-项目资助##!#!"#"FAA="A$" ,中国成矿体系综

合研究-项目资助 # #!#!"#"FA?""! $" ,我国西部重要成矿区带矿产资源潜力评估- 项目资助

#!""?!"#="""?$

作者简介! 李超##=EA Q$!男!河北唐山人!硕士研究生!从事同位素年代学研究% 5@G)H;& ,%@-]O#FA<P:G%

通讯作者! 屈文俊##=F? Q$!男!湖北武汉人!研究员!从事岩石矿物及环境材料的无机分析测试技术应用和金属矿

床年代学研究% 5@G)H;& l(\%Mo(M"AO#FA<P:G%

文章编号! "!B? BABC#!"#"$"# ""#? "A

.)'H(]管直接蒸馏快速分离锇方法研究

李+超#

! 屈文俊#

"

! 周利敏!

! 杜安道#

##<国家地质实验测试中心! 北京+#"""AC" !<中国地质科学院地质研究所! 北京+#"""AC$

摘要! 建立了.)'H(]管直接蒸馏快速分离锇的方法" 采用一次性的常规硅胶管和细聚四氟乙烯管来封闭

.)'H(]管及作为通气管!将常规的把样品溶液转入蒸馏瓶中进行蒸馏的方法改进为从 .)'H(]管内直接蒸

馏分离锇!简化了实验流程!缩短了锇的分离时间!同时节省了大量清洗蒸馏器皿的时间及清洗试剂" 用

电感耦合等离子体质谱法测定铼Q锇同位素的模式年龄!结果表明!通气流量为 A" >E" G6RGHM 时!蒸馏

A" GHM!对铼Q锇定年标准物质SDT"??AB#a6X$的 C 次测定平均值为#!!#<A U"<?$ 3)!标准物质SDT

"??AF#k2.$的 ! 次测定平均值为##A=<C U"<!$ 3)!分别与模式年龄的标准值#!!#<? UB<F$ 3)%

##A=<F UA<E$ 3)在不确定度范围内一致" 方法具有批量分析样品铼Q锇同位素的应用前景"

关键词! 铼Q锇同位素& .)'H(]管& 直接蒸馏& 电感耦合等离子体质谱法

中图分类号! -F##<C& -F#?<E!? 文献标识码! 0
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以往应用最多的-]分离方法有两种*#+

&一是蒸

馏法!即将.)'H(]管溶解后的样品溶液用水转入蒸

馏瓶中!进行加热蒸馏!这个过程需要 A" >F" GHM%

该过程较为快速"但蒸馏瓶和相关附属装置体积较

大!需要比实验多出数倍的时间进行清洗!并且消耗

大量的酸)碱等试剂以及占用较大空间!还将排放大

量废液% 二是萃取法!即采用 ..;

?

和 aD'进行 -]

的萃取及反萃取!虽然可以使用一次性实验器皿以

避免繁杂的清洗工作"但同样需要花费较长时间%

D')(M]

*!+和hH等*A+报道了采用原位蒸馏分离

-]的方法% 随着 ,%Q-]定年与同位素示踪技术

越来越受到广泛的重视!样品分析数量也在逐渐增

加% 为了满足日益增长的 ,%Q-]同位素测试需

求!本文在文献*! QA+工作的基础上!对 -]的蒸

馏方法进行改进!以缩短流程!提高工作效率!使之

更适宜各种样品!完成大批量分析任务%

DE实验部分
D<DE仪器和主要试剂

bQ8%'H%]电感耦合等离子体质谱仪#美国

J̀%'G:公司$%

#EB

,%和#="

-]稀释剂#美国橡树岭国家实验

室!-,16$% 其他试剂见文献*? QB+%

蒸馏装置由 ? 部分组成!如图 # 所示%

"

.)'H(]管&一种耐高温)高压的厚壁高硼玻璃安瓿

瓶!主体部分长 !" PG!外径 #= GG!壁厚 A GG"细颈

部分长 F PG!外径 #" GG!壁厚 #<B GG!管内体积约

A" G6% 蒸馏时置于装有水的圆底烧瓶中!水浴加

热%

#

.)'H(]管密封头&A PG长硅胶管 #外径

#! GG!壁厚 ! GG$!用玻璃堵头密封硅胶管一端!

然后用针在硅胶管两侧向斜下方扎两个孔!分别插

入两根聚四氟乙烯通气管#内径 # GG!外径 ! GG!

壁厚"<B GG$!其中进气管较长!位于管内一端可达

到逆王水液面下底端!出气管较短!管内一端位于

.)'H(]管上部无溶液处% 实验前要预先准备好多套

.)'H(]管密封头%

$

送气装置&由气泵)流量计)洗

瓶组成%

%

-]-

?

吸收部分&于 B G6玻璃试管中加

入 !G6超纯水#电阻率 #E<! 3

'

(PG$!将其置于冰

水浴中作为-]-

?

吸收液% 为防止 -]的记忆效应!

硅胶管和聚四氟乙烯通气管均为一次性使用%

D<FE实验流程
准确称取 ,%)-]年代学标准物质 SDT "??AB

#a6X$和SDT"??AF#k2.$!将其转入.)'H(]管中!

加入适量稀释剂和超纯a.;)超纯a1-

A

!然后进行

样品溶解*? QB+

% 将溶好冰冻的 .)'H(]管打开!蒸馏

前放在冰水浴中回温后!加入数毫升超纯水#加水稀

释后溶液体积不要超过.)'H(]管总体积的一半"如

果不加水稀释管内溶液!加热蒸馏一开始!浓的逆王

水过快分解会造成管内压力过高而影响气流畅通!

还有可能因逆王水蒸汽的强腐蚀性导致硅胶管破

裂$% 将事先准备好的 .)'H(]管密封头套在 .)'H(]

管的细颈部分#见图 #$!按 #<# 节蒸馏装置部分的

说明连接管路!在聚四氟乙烯管插入硅胶管处用水

帮助密封% 调节合适的通气流速!观察到.)'H(]管

内溶液和-]-

?

吸收液中气泡均匀)稳定后!将其置

于装有微沸水的烧瓶中% 在选定的进气流量条件

下!进行.)'H(]管直接蒸镏实验!按不同时间段吸收

-]-

?

% 4.XQ38 法测量前在每份 -]-

?

吸收液中加

入等量的 "<B G6B" MNRG6的4'溶液作为内标!以

指示对-]-

?

的吸收效果% 对于,%的分离仍采用丙

酮萃取方法*F+

!然后用4.XQ38法进行测定%

图 #+.)'H(]管直接蒸馏装置示意图
$HN<#+8_%YPJ ZH)N')G:K.)'H(]Y(&%ZH'%PYZH]YH;;)YH:M ]*]Y%G

FE结果与讨论
F<DE锇的蒸馏曲线

采用标准物质SDT"??AB在不同进气流量下进

行-]的蒸馏曲线实验!每 #" GHM收集一份-]-

?

吸收

液!总蒸馏时间为 F" GHM!用每一份吸收液的-]-

?

量

比上一次 F" GHM吸收的-]-

?

总量得到吸收液-]的

回收率% 从图 ! 蒸馏曲线可见!随着进气流量的增

加!蒸馏出-]的高峰前移% 流速在A" >E" G6RGHM!

前 A" GHM可吸收 ="V左右的-]-

?

% 而对于黄铁矿)

毒砂等-]含量较低的地质样品!最好选择通气流量

为 A" G6RGHM!蒸馏时间为 # J!以保证-]充分吸收%

'B#'
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图 !+.)'H(]管直接蒸馏法不同时间!不同通气流量-]

的回收率
$HN<!+,%P:̂%'*:K-])YZH]YH;;)YH:M YHG%)MZ HM;%YK;:\

F<FE直接蒸馏方法测定铼锇年代学标准物质
采用直接蒸馏!4.XQ38 法测定 #"" GN标准

物质SDT"??AB 和 #"" GN的SDT"??AF!结果见

表 #% 前 A" GHM 吸收液#-]回收 ="V左右$和后

!" GHM吸收液#-]回收 #"V左右$所测的模式年

龄在不确定度范围内没有差别!说明蒸馏过程没有

显著的同位素分馏% 进气流量为 A" >E" G6RGHM

时!蒸馏 A" GHM!对标准物质SDT"??AB 测定C 次!

模式年龄的平均值为#!!#<A U"<?$ 3)!对 SDT

"??AF 测定 ! 次!模式年龄的平均值为##A=<C U

"<!$ 3)!分别与标准值 #!!#<? UB<F $ 3)和

##A=<F UA<E$ 3)

*?+在不确定度范围内一致%

表 #+直接蒸馏 4.XQ38 法测定铼 Q锇定年标准物质
SDT"??AB和SDT"??AF

)̀&;%#+0M);*YHP);'%](;Y]:K,%)MZ -]HM #"" GN'%K%'%MP%

G)Y%'H);]SDT"??AB )MZ SDT"??AF (]HMN.)'H(]

Y(&%ZH'%PYZH]YH;;)YH:M

标准物质

编号

通气流量

PR#G6(GHM

Q#

$

吸收时间

BRGHM

:

D

R#

!

N(N

Q#

$

,%

#EC

-]

模式年龄

BR3)

-]的相对

计数率

#EC

-]R

#=A

4'

"

a6XQ# A" " >A" !E#<E U!<A FBB<A UB<? !!#<F UA<# #=

a6XQ! A" " >A" !EA<= U!<# FB=<" UB<! !!#<A UA<" #C

a6XQA ?B " >A" !C#<E U!<# FA"<# UB<! !!#<" UA<# #C

a6XQ? F" " >A" !C"<# U!<" F!C<" U?<= !!#<A UA<" #F

a6XQB ?B " >A" !CE<C U!<? F?F<? UB<? !!#<# UA<!

a6XQB ?B A" >B" !CE<C U!<? F?E<A UB<F !!#<C UA<!

a6XQF B" " >A" !C#<" U!<" FA#<A UB<? !!!<" UA<# #B

a6XQF B" A" >B" !C#<" U!<" FA#<# UB<" !!!<" UA<" #B

a6XQC E" " >A" !C?<B U!<! FAB<C U?<= !!"<C UA<" #"

a6XQC E" A" >B" !C?<B U!<! FAB<# UB<" !!"<B UA<" #"

a6XQ# >a6XQC样品吸收前 A" GHM模式年龄平均值 !!#<A U"<?

k2.Q# F" " >A" #C<!F U"<#? !B<A# U"<!" #A=<= U#<= #E

k2.Q# F" A" >B" #C<!F U"<#? !B<?E U"<!E #?"<E U!<A #E

k2.Q! F" " >A" #C<!! U"<#A !B<#= U"<!" #A=<F U#<= !"

k2.Q! F" A" >B" #C<!! U"<#A !B<!" U"<!# #A=<C U#<= !"

k2.Q# >k2.Q!样品吸收前 A" GHM模式年龄平均值 #A=<C U"<!

+

"

#EC

-]R

#=A

4'表示-]的相对计数率%

#EC

-]R

#=A

4'f#

#EC

-]计数R

#EC

-]质量$R#

#=A

4'计数R

#=A

4'质量$%

从表 # 还可以看到!进气流量为 E" G6RGHM

时!

#EC

-]R

#=A

4'相对计数率只有 #"!远小于其他通气

流量测得的相对计数率##B 以上$!表明通气流量太

大会导致-]-

?

吸收可能不完全"但由于#EC

-]含量较

高!蒸馏过程又没有显著的质量分馏!故未影响模式

年龄的准确测定% 另外!在进行蒸馏曲线实验时!频

繁更换吸收管也会造成一定量的 -]-

?

损失!所以
#EC

-]R

#=A

4'比值会有一定波动% 综合考虑!确定通气

流量在 A" >F" G6RGHM比较合适%

GE结语
用.)'H(]管直接蒸馏-]!与常规蒸馏方法相比!

具有明显的优势%

"

采用一次性材料!简化了实验流

程!节约了清洗常规蒸馏设备需用的大量化学试剂!

清洗时间节约两天左右!具有适用于批量样品的

,%Q-]同位素分析应用前景%

#

吸收管内径仅

# GG!产生的气泡更小!比表面积更大!有利于-]的

吸收!这样可以减少吸收液体积!提高-]的浓度!有

利于低含量地质样品的分析% 但是!该装置在气路连

接的快捷)密封以及稳定性方面有待进一步改进%

致谢! 感谢中国科学院地球化学研究所漆亮研究

员对本实验的指导与帮助%
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