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摘要!采用同位素稀释法由="O3标准参考物质7‘F!?)#制备系列="O3++O3标准样品!在北京 @NA=?串

列加速器的,F7系统上对该系列标准"""="O3$+""+O3$范围为)’*Xa="Y==!)’?Xa="Y=)$进行测量&

测量结果显示!""="O3$+""+O3$测量值与标称值呈良好线性关系!且归一化后的测量值与标称值吻合&

该系列标准可用于北京 @NA=?串列加速器的,F7系统对地质环境样品中="O3++O3绝对比值的准确测

定&
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!!近年来!随着超高灵敏的加速器质谱
",F7$分析技术的发展!地质环境样品中丰度
很低的宇宙成因放射性核素="O3已能被准确测
定&
目前!="O3已成为研究多种地球化学作用

过程的理想示踪剂和地质定年工具!在地质学%
环境科学领域有着重要的应用)=!)*&
北京@NA=?串列加速器质谱系统已成功进

行过多次地质样品!如锰结核和海洋沉积物
中="O3含量的测定&以前的分析工作)?A#*缺少
标准参考物质!仅采用两个由其它实验室测定
过的""="O3$+""+O3$非常接近的样品作为
="O3++O3实验室内标准&
由于,F7直接测得的""="O3$+""+O3$绝

对比值通常与真实比值有一定偏离!为提高在

,F7系统上进行""="O3$+""+O3$绝对比值测
定的准确性!增加="O3测量结果的可比性!将
="O3++O3标称值为)’*Xa="Y==的="O3++O3标
准参考物质7‘F!?)#用天然丰度的O3化合
物稀释制备多个二级="O3++O3标准样品!进行

,F7测定!以分析标准样品的,F7测量值与
标称值之间的关系&

B!实验
BCB!试剂和材料

="O3++O3标准参考物质7‘F!?)#购自美
国标准和技术研究所!= .%&+D @E&基质!

""="O3$+""+O3$为)’*Xa="Y==!不确定度为

#’=[!O3总浓度为#’=#.5+5&

O37_!,!@)_!美国 ,&Q8,3P84公司产
品!纯度++’++["金属基$"批号为=B̂ )"$&

@E&和氨水!优级纯!北京化学试剂公司产品&
具塞塑料离心管%瓷坩埚!使用前用).%&+D
@(_?浸泡)9!然后!用高纯水反复冲洗干净!

X"e烘干&

BCD!标准样品制备

O3载体溶液配制’准确称取?’B+#!5
O37_!,!@)_!置于#".D具塞离心管中!用

)#.D=.%&+D@E&溶解!摇匀!用分析天平准
确称重&

?个二级标准溶液配制’分别取 ) .D
="O3++O3标准参考物质!置于=#.D具塞离心
管中!准确称重后!加入一定体积的O3载体溶

液!再次称重#混合后的溶液用=.%&+D@E&
稀释至=".D!备用&经过计算!?个标准溶液
的""="O3$+""+O3$标称值分别为=’=+a="Y==%

#’X?a="Y=)和)’?Xa="Y=)!相对不确定度皆
为#’=[&

O3_标准样品制备’上述标准溶液皆用体积
比=f=的氨水调至<@gX’#!经?"""4+./2离
心="./2后!去除上清液#用#.D高纯水洗涤
沉淀)次后!于=""e烘干!用聚四氟乙烯棒转
至瓷坩锅!在马弗炉中X""e下灼烧)’#;#自
然冷却后!装入洁净塑料瓶密闭保存&

BCE!BG=*#H=*的?I,测量
将约).5待测的各O3_标准样品和空白

样品用压靶器压入铝靶锥"直径=..!深度

!..$!并将全部靶锥装入可容纳!"个靶锥的
靶盘上的不同位置&靶盘在=X"e下烘烤数小
时后!装入新安装的 FEA7(NE7型多靶强流铯
溅射负离子源待测&
测量时!加速器工作端电压为X’!F$!离

子源引出O3_Y!剥离后的电荷态选择?h!交
替注入+O3_Y和="O3_Y!并用法拉第筒和多阳
极气体电离室分别记录+O3流强和="O3粒子
谱!由此计算""="O3$+""+O3$&测量步骤详情
参见文献)#*&
各个样品通常循环测量)次以上!每次测

量用时约=#./2!皆记录多个粒子谱&

D!结果和讨论
在由多阳极气体电离室获得的6=+64 双

维能量谱中!="O3的主要同量异位素干扰为
="O!但="O与="O3明显处于能量谱的不同位置
"图=$!不影响对="O3的准确计数&
对标准样品的 ,F7测量结果列入表=&

数据分析包括计算""="O3$+""+O3$及其不确定
度!以及对质量分馏进行校正!即将!个标准的
测量结果皆按7‘F!?)#的结果进行归一化处
理&由表 = 可以看出!标准样品""="O3$+

""+O3$比值的相对标准偏差多大于="O3计数的
相对统计误差!说明测量结果的不确定度不仅
来源于="O3计数的统计性误差!还包括 ,F7
测量系统其它部分不稳定性的贡献&
为提高测量结果的准确性!不仅需保证足

够长的测量时间以降低="O3计数的相对统计误
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差!还需记录多个数据谱!然 后 对 测 得 的

""="O3$+""+O3$求平均值&空白样品在)"./2

测量时间内仅得到= 个="O3计数!估算的

""="O3$+""+O3$值为+’*a="Y=!&

图=!O3_样品的6=+64两维能谱图

W/5’=!:L%A9/.32P/%28&323456P<30-48%QO3_P8.<&3P
8(((""="O3$+""+O3$g=’=+a="Y==标样#R(((空白样

表B!BG=*标准样品的?I,测定结果

"6@/*B!?I,3*61-+*3*42+*1-/21(7BG=*1264>6+>1

标准样品 ="O3计数"统计误差$
""="O3$+""+O3$

标称值 归一化测量值 归一化测量值与标称值之比

7‘F!?)# =#+"")’#[$ )’*Xa="Y== ")’*Xi"’)=$a="Y== =’""i"’"X

7= ))?"*’B[$ =’=+a="Y== "=’=#i"’"B$a="Y== "’+*i"’"*

7) *B*"?’X[$ #’X?a="Y=) "*’=#i"’+)$a="Y=) =’"*i"’=*

7? ==""+’#[$ )’?Xa="Y=) ")’!)i"’?+$a="Y=) =’")i"’=*

!!注’以7‘F!?)#作归一化参照

!!,F7直接测得的""="O3$+""+O3$的绝对
值与标称值有显著偏离!达=+[!?"[!这是
由于离子在加速器传输过程中的同位素分馏及

其它不确定因素造成的!但""="O3$+""+O3$测
量值与标称值之间呈现良好线性关系"图)$&
经7‘F!?)#归一化后的各测量值与标称值吻
合!其比值介于"’+*!=’"*之间"表=$&这表
明!,F7系统能够准确测定""="O3$+""+O3$在

)’*Xa="Y==!)’?Xa="Y=)范围内的这!个标
准样品&由于由地质环境样品制备的,F7待
测O3_ 样品中""="O3$+""+O3$一般处在

="Y==!="Y=)数量级!因此!该系列标准样品适
用于,F7对未知地质环境样品中="O3++O3绝
对比值的分析&

图)!!个标准样品的""="O3$+""+O3$测量值与
标称值之间的线性关系
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E!结论
在北京 @NA=?串列加速器质谱系统上对

="O3++O37‘F!?)#及由该标准参考物质制备
的二级标准样品的""="O3$+""+O3$进行了测
定&归一化后的测量值与标称值之间有良好的
一致性!该系列标准"""="O3$+""+O3$范围为

)’*Xa="Y==!)’?Xa="Y=)$可用于对未知地质
环境样品中="O3++O3绝对比值的准确测定&

参考文献!
)=*!F_‘‘N7IJ’,<<&/08-/%2P%Q0%P.%532/0="O3-%

<4%R&3.P/2-;3384-;P0/3203P)I*’,22 ‘3T

184-;C&823-70/!=++=!=+’?=?A?#"’
))*!顾兆炎!刘东生!D,DJ’="O3和)*,&在地表形

成和演化研究中的应用)I*’第四纪研究!=++B!

?’)==A))=’

HKG;8%682!DNKJ%25P;325!D,DJ’,<<&/A

08-/%2%Q-;3/2P/-M0%P.%532/02M0&/93P="O3829
)*,&Q%4P-M9/3P%QQ%4.8-/%28293T%&M-/%2846
;/P-%4/3P%Q-;3384-;PM4Q803)I*’bM8-3470/!

=++B!?’)==A))="/2E;/23P3$’
)?*!蒋崧生!姜山!马铁军!等’="O3断代法测定锰

结核生长速率和深海沉积物沉积速率的研究

)I*’科学通报!=++)!?B’#+)A#+!’

IN,(H7%25P;325!IN,(H7;82!F,:/3VM2!3-

8&’J3-34./28-/%2%Q54%L-;48-3%Q.825823P3

2%9M&3829P39/.32-8-/%248-3%Q933<AP38P39/A

.32-T/8="O3A98-/25)I*’E;/270/OM&&!=++)!

?B’#+)A#+!"/2E;/23P3$’
)!*!周文勤’加速器质谱分析超痕量铍同位素研究

深海沉积物沉积速率和多金属结核生长速率

)I*’岩矿测试!=++B!=*")$’="+A==B’

G@_K]32c/2’O346&&/M./P%-%<3828&6P/PR680A

03&348-%4.8PPP<30-4%.3-46829P-M96%293<%P/A

-/%248-3P%Q933<P38P39/.32-P82954%L-;48-3P

%Q<%&6.3-8&&/02%9M&3P)I*’‘%0S F/234,28&!

=++B!=*")$’="+A==B"/2E;/23P3$’
)#*!吴世炎!曾文义!施纯坦!等’加速器质谱法测

定深海锰结核样品中的="O3)I*’台湾海峡!

=++X!=B")$’=X#A=X+’

]K7;/682!G1(H]326/!7@NE;M2-82!3-8&’

J3-34./28-/%2%Q="O3/2.825823P32%9M&3P8.A

<&3PMP/258003&348-%4.8PPP<30-4%.3-46)I*’I

_0382%5:8/L827-48/-!=++X!=B")$’=X#A=X+
"/2E;/23P3$’

)**!IN,(H77!IN,(H7!F,:I!3-8&’,003&348A

-%4.8PPP<30-4%.3-46 L/-;-;3O3/V/25 @NA=?

-8293.)I*’(M0&N2P-4M. F3-;%9PC;6P‘3P

730-O!=++"!#)’)X#A)X+’

?=*第#期!!李世红等’="O3++O3标准样品的制备和加速器质谱测量


