
２０１８年７月
Ｊｕｌｙ２０１８

岩　矿　测　试
ＲＯＣＫＡＮＤＭＩＮＥＲＡＬＡＮＡＬＹＳＩＳ

Ｖｏｌ．３７，Ｎｏ．４
４３９－４４７

收稿日期：２０１８－０５－０２；修回日期：２０１８－０６－０７；接受日期：２０１８－０６－１１
基金项目：国家自然科学基金青年基金项目（４１７０３０５９）
作者简介：李欣尉，工程师，从事Ｒｅ－Ｏｓ同位素研究。Ｅｍａｉｌ：４５１６６２３３７＠ｑｑ．ｃｏｍ。
通信作者：李超，副研究员，从事Ｒｅ－Ｏｓ同位素研究。Ｅｍａｉｌ：Ｒｅ－Ｏｓ＠１６３．ｃｏｍ。

李欣尉，杨显德，李超，等．蒸馏法富集纯化 Ｏｓ实验条件研究及其在负离子热电离质谱测量中的应用［Ｊ］．岩矿测试，２０１８，
３７（４）：４３９－４４７．
ＬＩＸｉｎｗｅｉ，ＹＡＮＧＸｉａｎｄｅ，ＬＩＣｈａｏ，ｅｔａｌ．ＳｔｕｄｙｏｎｔｈｅＣｏｎｄｉｔｉｏｎｓｆｏｒＥｎｒｉｃｈｍｅｎｔａｎｄＰｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆＯｓｂｙＭｉｃｒｏｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎａｎｄＩｔｓ
ＡｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｉｎＮＴＩＭＳＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７（４）：４３９－４４７．

【ＤＯＩ：１０．１５８９８／ｊ．ｃｎｋｉ．１１－２１３１／ｔｄ．２０１８０５０２００５４】

蒸馏法富集纯化 Ｏｓ实验条件研究及其在负离子热电离质谱
测量中的应用

李欣尉１，２，杨显德３，李超１，２，周利敏１，２，赵鸿１，２

（１．国家地质实验测试中心，北京 １０００３７；
２．中国地质科学院Ｒｅ－Ｏｓ同位素地球化学重点实验室，北京 １０００３７；
３．中国地质大学（武汉），湖北 武汉 ４３００７４）

摘要：微蒸馏是富集纯化Ｏｓ的一项重要化学前处理技术，提高 Ｏｓ回收率对提高 Ｏｓ的负离子热电离质谱
（ＮＴＩＭＳ）测量精度尤为重要。在微蒸馏过程中，蒸馏温度、吸收液体积、蒸馏时间等对Ｏｓ回收率具有重要影
响，但目前微蒸馏的实验条件不够明确，导致 Ｏｓ回收率不稳定，影响 ＮＴＩＭＳ测量精度，易增加所得 Ｒｅ－Ｏｓ
年龄误差。本文以自制的含Ｏｓ溶液为对象，以 ＩＣＰ－ＭＳ为测量手段，对微蒸馏过程中多种实验条件对 Ｏｓ
回收率的影响进行深入研究，以期获得最佳微蒸馏实验条件，满足后续 ＮＴＩＭＳ对 Ｏｓ信号强度的测量要求。
结果表明：在溶液蒸干温度为１２０℃并保持１５ｍｉｎ，微蒸馏温度为８０℃，氢溴酸吸收液体积为１５μＬ，微蒸馏
时间为２ｈ的条件下，获得Ｏｓ回收率为８０％～９０％，能够满足多种地质样品尤其是中酸性岩浆岩、热液硫化
物等ｐｇ级地质样品的ＮＴＩＭＳ测量要求，在保证Ｏｓ信号强度的情况下提高了分析效率。
关键词：负离子热电离质谱；微蒸馏最佳实验条件；Ｏｓ回收率；Ｏｓ富集纯化
要点：

（１）采用ＩＣＰ－ＭＳ作为测量手段，以Ｉｒ作为内标溶液对Ｏｓ信号强度进行监控。
（２）与前人研究相比，优化Ｏｓ微蒸馏实验条件后Ｏｓ回收率提高了１０％～２５％。
（３）应用优化的微蒸馏实验条件，可以满足ｐｇ级地质样品的ＮＴＩＭＳ测量要求，并提高实验效率。
中图分类号：Ｏ６５７．６３；Ｏ６１４．８２４ 文献标识码：Ａ

近３０年来，Ｒｅ－Ｏｓ同位素体系的研究及其应
用引起了学者们的广泛关注。负离子热电离质谱

（ＮＴＩＭＳ）的出现解决了 Ｏｓ的高电离电位带来的测
量上的难题并使 Ｏｓ的检出限降低至 ｆｇ级，极大地
促进了Ｒｅ－Ｏｓ同位素定年技术在金属矿床成矿时
代厘定［１－３］、富有机质沉积岩定年［４－７］、油气成藏年

代学［８－９］、古环境示踪［１０－１２］等研究领域中的应用。

由于大部分地质样品中的 Ｏｓ含量远低于 Ｒｅ，
在对Ｒｅ－Ｏｓ含量较低的地质样品进行同位素分析

时，Ｏｓ的准确测量往往更为关键。与 ＩＣＰ－ＭＳ法
相比，ＮＴＩＭＳ法在测量 Ｏｓ时具有一定优势，在该方
法中，将经过富集纯化的高纯还原性ＯｓＢｒ２－６ 溶液点
于铂带上进行测量，大大减少了由于ＯｓＯ４的挥发性
而导致的样品信号的损失，同时该测量方法减小了

质谱测量过程中引起的质量分馏［１３］，提高了 Ｏｓ的
离子传输效率［１４］，避免了 Ｏｓ记忆效应带来的交叉
污染等问题。Ｃａｒｉｕｓ管溶样后，采用常规蒸馏
法［１５－１９］可将 ９９．８％的 Ｏｓ富集［２０］，Ｏｓ经微蒸馏
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法［２１］纯化后用于ＮＴＩＭＳ测量。Ｏｓ回收率直接反映
了Ｏｓ在化学前处理过程中的富集、损失程度。应用
ＮＴＩＭＳ测量Ｏｓ时，受发射剂配比［２２］、测量温度［２３］、

杂质残留等多因素影响，Ｏｓ的离子化效率仅为３％
～３０％［２４－２５］，即仅有少部分Ｏｓ经离子化后被测定。
经化学前处理后，Ｏｓ回收率越高，测量时可被离子
化的Ｏｓ越多，可保证具有足够高的 Ｏｓ信号强度或
信号量，并保证样品测量的准确性和测试精度。微

蒸馏法作为样品蒸馏后富集纯化Ｏｓ的第一步，其实
验条件的优化对于提高Ｏｓ回收率和ＮＴＩＭＳ测试信
号强度具有重要意义。较高的 Ｏｓ回收率能够保证
即使在样品Ｏｓ含量较低的情况下，尤其是 ｐｇ级地
质样品，其 Ｏｓ信号强度、稳定性依然能够满足
ＮＴＩＭＳ测量要求，保证ＮＴＩＭＳ测量精度和数据结果
的准确性。

在国外的研究中，微蒸馏法由 Ｒｏｙｂａｒｍａｎ［２１］提
出，经Ｂｉｒｃｋ等［２５］改进后推广使用。在他们的研究

中将含Ｏｓ溶液蒸干，以一滴蒸馏后的氢溴酸（８．８
ｍｏｌ／Ｌ，体积约０．０２ｍＬ）作为 Ｏｓ吸收液，一滴（约
０．０２ｍＬ）８％（ｍ／Ｖ）硫酸 －三氧化铬溶液作为氧化
剂，在大约８０℃时微蒸馏至少３ｈ。除此之外，国外
文献中还没有关于微蒸馏条件优化的研究报道。我

国对微蒸馏的实验条件研究还仅限于杜安道等［１６］

和刘绪良等［２６］对微蒸馏中氢溴酸纯度条件的研究，

指出了氢溴酸浓度及其纯度对 Ｏｓ回收率和 ＯｓＯ－３
离子流强度有着直接影响。当氢溴酸浓度大于 ６
ｍｏｌ／Ｌ时，样品中Ｏｓ回收率可达到８０％。在微蒸馏
时，使用四次纯化的氢溴酸作为吸收液，可以使

ＮＴＩＭＳ测量时的离子流强度增加两个数量级［１６］。

但文献中也未对微蒸馏的最佳实验条件进行深入研

究，实验条件不够明确，导致国内外学者在使用微蒸

馏法进行Ｏｓ纯化时所使用的实验条件也各不相同：
学者们将分离出的 Ｏｓ溶液浓缩时，在１００～１３０℃
蒸发近干或者缓慢蒸干，使用一滴或１０～３０μＬ四
次纯化的氢溴酸置于聚四氟乙烯尖底上作为 Ｏｓ吸
收液，以２０～５０μＬ硫酸 －三氧化铬氧化剂覆盖于
尖底瓶盖含 Ｏｓ残渣上，在８０～８５℃条件下微蒸馏
２～４ｈ［１，１３，２５，２７－２９］，采用上述微蒸馏条件所得 Ｏｓ回
收率为６５％～８０％［２５］。此时，约有２％～２４％的Ｏｓ
被离子化后测定，对于中酸性岩浆岩、热液硫化物等

ｐｇ级地质样品而言，Ｏｓ的信号量及信号强度有可能
不能满足ＮＴＩＭＳ测量要求，或直接影响测量结果的
精度，导致所得Ｒｅ－Ｏｓ年龄结果误差增加。

在化学前处理过程中，采用蒸馏分离 Ｒｅ、Ｏｓ

时，为使Ｏｓ的损失较小，Ｏｓ回收率的水平则主要由
微蒸馏中的各实验条件决定，因此，通过优化微蒸馏

实验条件提高 Ｏｓ回收率对于保证 Ｏｓ的 ＮＴＩＭＳ测
量精度显得尤为重要。本文旨在以 Ｃａｒｉｕｓ管溶样，
直接蒸馏得到的含 Ｏｓ溶液为对象，以 ＩＣＰ－ＭＳ为
测量手段，深入探讨微蒸馏过程中不同实验条件对

Ｏｓ回收率的影响。通过优化微蒸馏实验条件，提高
Ｏｓ回收率，以增加 Ｏｓ测试信号强度和提高测试精
度，满足ＮＴＩＭＳ技术对中酸性岩浆岩、热液硫化物
等ｐｇ级地质样品的分析要求。

１　实验部分
１．１　仪器与工作条件

将处理后的Ｏｓ吸收液（氢溴酸 ∶水 ＝１∶１，含
有Ｉｒ内标溶液）采用 Ｘ－ｓｅｒｉｅｓ电感耦合等离子体
质谱仪（美国 ＴＪＡ公司）分别测量１９２Ｏｓ信号和１９３Ｉｒ
的信号计数，通过１９２Ｏｓ和１９３Ｉｒ计数比值监控产率，
测量条件列于表１。

表 １　ＩＣＰ－ＭＳ测量条件
Ｔａｂｌｅ１　ＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆＩＣＰＭＳ

测量参数 设定值 测量参数 设定值

取样锥孔径 １．０ｍｍ 辅助气（氩气）流量 ０．７０Ｌ／ｍｉｎ
截取锥孔径 ０．７ｍｍ 雾化气（氩气）流量 ０．８５Ｌ／ｍｉｎ
射频入射功率 １３５０Ｗ 测量方式 跳峰

射频反射功率 ０．５Ｗ 停留时间 １５ｍｓ／点
冷却气（氩气）流量 １３Ｌ／ｍｉｎ 扫描次数 １５０

１．２　主要试剂与材料
超纯水：电阻率１８ＭΩ·ｃｍ。
超纯硝酸：优级纯硝酸经煮沸、Ｓａｖｉｌｌａｘ亚沸蒸

馏装置纯化二次，纯化后的浓度约为１６ｍｏｌ／Ｌ。
超纯盐酸：优级纯盐酸经 Ｓａｖｉｌｌａｘ亚沸蒸馏装

置纯化二次，纯化后的浓度为１３ｍｏｌ／Ｌ。
超纯氢溴酸：分析纯溴化氢经 Ｓａｖｉｌｌａｘ亚沸蒸

馏装置分别纯化二次和四次，纯化后的浓度约为

９ｍｏｌ／Ｌ。
３０％Ｈ２Ｏ２：ＭＯＳ级。
Ｉｒ内标溶液：浓度为３．３３３ｎｇ／ｍＬ。
１８５Ｒｅ和１９０Ｏｓ稀释剂：购自美国橡树岭国家实验

室（ＯＲＮＬ）。
氧化剂：硫酸－三氧化铬溶液，其中三氧化铬浓

度为１００ｇ／Ｌ，硫酸浓度为９ｍｏｌ／Ｌ。
５ｍＬ聚四氟乙烯尖底瓶，１５０ｍＬ聚四氟乙烯

蒸发皿，７ｍＬ聚四氟乙烯稀释剂小瓶。
—０４４—
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１．３　实验方法
采用Ｃａｒｉｕｓ管溶样，直接蒸馏法分离富集 Ｏｓ，

以ＯｓＯ４吸收液作为母液，在不同微蒸馏实验条件下
对样品进行微蒸馏，经转换介质及常规蒸馏后采用

ＩＣＰ－ＭＳ测量，计算各微蒸馏条件下Ｏｓ的回收率。
（１）溶样
以国家一级标准物质 ＪＣＢＹ（采自甘肃金川的

铜镍硫化物矿床）为研究对象，准确称取０．２ｇ，采
用Ｃａｒｉｕｓ管溶样［１５］，直接蒸馏［１８－１９］分离 Ｒｅ、Ｏｓ两
种元素（蒸馏装置连接如图１ａ所示）。Ｏｓ采用５ｍＬ
５０％氢溴酸水溶液在冰水浴中吸收蒸馏出的 ＯｓＯ４。
蒸馏后，将ＯｓＯ４的氢溴酸吸收液置于８０℃烘箱中保
温２ｈ，促进高价Ｏｓ还原［２０］及同位素交换平衡。再

将ＯｓＯ４的氢溴酸吸收液转移至 １５０ｍＬ聚四氟乙烯
蒸发皿中，在１５０℃浓缩至约１ｍＬ，作为微蒸馏各条
件实验的母液。

图 １　蒸馏装置示意图
Ｆｉｇ．１　（ａ）Ｄｉｒｅｃｔｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｄｅｖｉｃｅａｎｄ（ｂ）ｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｄｅｖｉｃｅ

（２）微蒸馏
每次用移液枪转移２０μＬ吸收液母液进行微蒸

馏［２１，２５］。微蒸馏中，使用经四次蒸馏纯化的氢溴酸

作为吸收液，４０μＬ硫酸 －三氧化铬溶液作为氧化
剂，微蒸馏扶正后，将样品置于 ８０℃烘箱中加热
２ｈ。

（３）转换介质
保温结束后，将氢溴酸吸收液在８０℃的电热板

上蒸发至近干，为避免后续常规蒸馏过程中加入的

硝酸将氢溴酸氧化为 Ｂｒ２而影响 ＩＣＰ－ＭＳ的测量，
此时加入一滴盐酸（经二次纯化）将吸收液转换为

盐酸介质。

（４）常规蒸馏
经过上述步骤处理的吸收液加入少量盐酸转入

蒸馏瓶中，然后在蒸馏瓶中加入１０ｍＬ硝酸和１ｍＬ
Ｈ２Ｏ２，装配好冷凝管，将蒸馏瓶置于电加热套中并
将其固定在铁架台上。在比色管中加入３ｍＬ３．３３
ｎｇ／ｇ的Ｉｒ溶液作为吸收液，在冰水浴中吸收蒸馏出
来的ＯｓＯ４。连接好通气装置并检查装置的气密性，
随后蒸馏４０ｍｉｎ。常规蒸馏装置的连接如图１ｂ所
示。电加热套先用高温加热，待液体沸腾后将温度

降低，以保持蒸馏瓶内的液体处于半沸腾状态。蒸

馏结束后，将吸收液置于冰柜中低温保存，避免受热

使ＯｓＯ４挥发损失Ｏｓ，待ＩＣＰ－ＭＳ测量。

２　结果与讨论
２．１　吸收液蒸发条件对Ｏｓ回收率的影响

在微蒸馏之前，需将吸收液浓缩加热后再进行

微蒸馏。实验考察了在１２０℃、１５０℃两个蒸发温度
条件下Ｏｓ的回收情况，蒸干时间为０．５ｈ，样品经蒸
发后微蒸馏，转换介质后进行常规蒸馏并采用 ＩＣＰ
－ＭＳ测量。由于样品在ＩＣＰ－ＭＳ测定中加入了相
同浓度的１９３Ｉｒ内标溶液对１９２Ｏｓ测量信号进行监控，
因此在数据计算中，先按以下公式（１）、（２）计算未
经微蒸馏（即对照组）和经过不同微蒸馏条件下样

品的相对计数率（和 λ），式中 Ｔ可代表微蒸馏时
的温度、吸收液体积、蒸发温度或时间。

（对照组）＝
１９２Ｏｓ计数
１９３Ｉｒ计数

（１）

—１４４—
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λ（Ｔ）＝
１９２Ｏｓ计数（Ｔ）
１９３Ｉｒ计数（Ｔ）

（２）

样品回收率为不同微蒸馏条件下样品的相对计

数率与未经微蒸馏处理所得相对计数率的比值，用

ω表示，计算公式如下所示。

ω＝ λ（Ｔ）
（对照组）

×１００％ （３）

表 ２　蒸发温度和时间对Ｏｓ回收率的影响
Ｔａｂｌｅ２　ＲｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｏｆＯｓｕｎｄｅｒｔｈｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄｔｉｍｅｏｆｔｈｅａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｌｉｑｕｉｄ

样品编号 蒸发温度和时间
１９２Ｏｓ计数
（ｃｐｓ）

１９３Ｉｒ计数
（ｃｐｓ）

１９２Ｏｓ／１９３Ｉｒ
测定值

１９２Ｏｓ／１９３Ｉｒ
平均值

Ｏｓ回收率
（％）

Ｏｓ－１ １２０℃ ４６３７９ ４０８５０ １．１３５
１．１６９０ ９４．７

Ｏｓ－１－ｒｐｔ １２０℃ ４７８７４ ３９７８６ １．２０３
Ｏｓ－２ １５０℃ ４１３６４ ３７２０６ １．１１２

１．１１１０ ９０．０
Ｏｓ－２－ｒｐｔ １５０℃ ３９２３４ ３５３２０ １．１１１
对照组－１ － ４６２８５ ３７８８９ １．２２２

１．２３５０ －
对照组－１－ｒｐｔ － ４２６４２ ３４１６４ １．２４８

Ｏｓ－３
直接加热蒸干转换

介质常规蒸馏
４３０８２ ５０６３４ ０．８５０８ － ９４．０

Ｏｓ－４
蒸干立即进行微蒸馏

３２５１０ ４２７６８ ０．７６０２
０．７７１４ ８５．２

Ｏｓ－４－ｒｐｔ ２８７０５ ３６６７６ ０．７８２７
Ｏｓ－５

蒸干１５ｍｉｎ后微蒸馏
３７８３５ ４７３３７ ０．７９９３

０．７８６９ ８６．９
Ｏｓ－５－ｒｐｔ １５０９３ １９４８６ ０．７７４６
对照组－２ － ４４１７４ ５１０２３ ０．８６５８

０．９０５６ －
对照组－２－ｒｐｔ － ４９９６８ ５２８５３ ０．９４５４

注：ｒｐｔ为重复样；Ｏｓ回收率按公式（１）、（２）和（３）计算；“对照组－１”和“对照组－２”为从母液取２０μＬ，直接常规蒸馏处理的样品。

实验结果列于表２，Ｏｓ回收率按公式（１）、（２）
和（３）计算。当蒸发温度为１２０℃时，Ｏｓ回收率为
９４．７％；当蒸发温度为 １５０℃时，Ｏｓ回收率为
９０．０％。提高蒸发温度，则有可能使 Ｈ２ＯｓＢｒ６分解
或使还原态Ｏｓ在高温条件下被Ｏ２氧化而转为挥发
性ＯｓＯ４，导致Ｏｓ损失和Ｏｓ回收率下降。此外，ＨＢｒ
的沸点为１２６℃，当蒸发温度设置较低时，易导致未
完全蒸发的氢溴酸残留在吸收液残渣中，降低了氧

化剂的氧化性，导致 Ｏｓ的回收率下降。因此，溶液
蒸发温度控制在接近 ＨＢｒ沸点的１２０℃较为合适，
此时Ｏｓ的蒸发损失较小，有利于提高Ｏｓ的回收率。

此外，考察了１２０℃时以下三种实验条件下 Ｏｓ
的回收情况；①将样品蒸干，立即从电热板上取下，
不进行微蒸馏；②样品蒸干后立即进行微蒸馏；③样
品蒸干后再烘烤１５ｍｉｎ进行微蒸馏。将以上三种
情况下处理的样品转为盐酸介质进行常规蒸馏，用

ＩＣＰ－ＭＳ测定Ｏｓ信号强度，计算所得的 Ｏｓ回收率
分别为９４．０％、８５．２％、８６．９％，说明在蒸干和微蒸
馏过程中均会有部分 Ｏｓ发生损失。可能是由于在

微蒸馏过程中，部分 Ｏｓ未被氧化剂充分氧化为
ＯｓＯ４，或氧化产生的ＯｓＯ４未能被氢溴酸吸收液完全
吸收所致。溶液蒸干直接进行微蒸馏或者溶液蒸干

再烘烤１５ｍｉｎ后进行微蒸馏，这两种情况下 Ｏｓ的
回收率基本一致，对 Ｏｓ回收影响不大。因此，为了
避免氢溴酸未被完全蒸干而影响氧化剂对 Ｏｓ进行
氧化，可在 Ｏｓ吸收液蒸干后烘烤一会再进行微蒸
馏，以保证微蒸馏在氧化条件下进行。在之后的微

蒸馏条件实验中，将Ｏｓ吸收液在１２０℃时蒸干并保
持１５ｍｉｎ的条件下再进行微蒸馏，以保证样品获得
较高的Ｏｓ回收率。
２．２　微蒸馏过程中反应温度对Ｏｓ回收率的影响

在探讨微蒸馏温度对Ｏｓ回收率影响的实验中，
根据微蒸馏化学流程，首先将Ｏｓ吸收液置于尖底瓶
盖上，于１２０℃在电热板上放置０．５ｈ蒸干，尖底瓶
尖底吸收液为１５μＬ经四次纯化的氢溴酸，随后分
别在 ６０℃、６５℃、７０℃、７５℃、８０℃、８５℃、９０℃条件
下微蒸馏 ４ｈ。经转换介质和常规蒸馏后采用
ＩＣＰ－ＭＳ测量。

在微蒸馏过程中，利用 ＯｓＯ４的挥发性将 Ｏｓ捕
获在氢溴酸中。ＯｓＯ４在２０℃时饱和蒸汽压为０．９３
ｋＰａ，５０℃时为５．２ｋＰａ，其蒸发量随温度的增加而增
加［２９］。表３和图２ａ的实验结果也表明了 Ｏｓ回收
率具有相同的趋势。随着反应温度的增加，Ｏｓ回收
率也明显提高，当微蒸馏温度为８０℃时，Ｏｓ回收率
可达到 ９０．１％。但是当微蒸馏反应温度提高至
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９０℃时，Ｏｓ回收率迅速下降至６５．１％。此时，氧化
剂中的水已经接近沸点，较易随ＯｓＯ４进入尖底氢溴
酸吸收液，导致氢溴酸浓度降低，从而影响了 ＯｓＯ４
的吸收。此外，当温度过高时，氧化剂易因加热而导

致液体飞溅，使含Ｃｒ溶液进入氢溴酸中，影响了 Ｏｓ
回收率和Ｏｓ信号测定，导致Ｏｓ回收率下降［３０］。

２．３　氢溴酸吸收液体积对Ｏｓ回收率的影响
实验中将微蒸馏温度设定为８０℃，微蒸馏时间

为４ｈ，通过改变尖底氢溴酸吸收液的体积来探讨其
对Ｏｓ回收率的影响，氢溴酸吸收液的体积分别为
５μＬ、１０μＬ、１５μＬ、２０μＬ。

表 ３　不同微蒸馏温度及吸收液体积条件下的Ｏｓ回收率
Ｔａｂｌｅ３　ＲｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｏｆＯｓｕｎｄｅｒｔｈｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅａｎｄａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｌｉｑｕｉｄｖｏｌｕｍｅｄｕｒｉｎｇｍｉｃｒｏｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓ

样品编号
微蒸馏温度及

吸收液体积

１９２Ｏｓ计数

（ｃｐｓ）

１９３Ｉｒ计数

（ｃｐｓ）

１９２Ｏｓ／１９３Ｉｒ

测定值

１９２Ｏｓ／１９３Ｉｒ

平均值

Ｏｓ回收率

（％）

Ｏｓ－６ ６０℃ ６９４０７ １０２９９５ ０．６７３９
０．６６４１ ５２．１

Ｏｓ－６－ｒｐｔ ６０℃ ６５１４６ ９９５６１ ０．６５４３
Ｏｓ－７ ６５℃ ３４８５０ ４６２５８ ０．７５３４

０．７３２５ ５７．４
Ｏｓ－７－ｒｐｔ ６５℃ ３３４１４ ４６９６０ ０．７１１５
Ｏｓ－８ ７０℃ ３６１４８ ４５１０５ ０．８０１４

０．８０８６ ６３．４
Ｏｓ－８－ｒｐｔ ７０℃ ３８３５９ ４７０１８ ０．８１５８
Ｏｓ－９ ７５℃ ４２３５７ ４５６０３ ０．９２８８

０．９４７９ ７４．３
Ｏｓ－９－ｒｐｔ ７５℃ １０１３２７ １０４７７７ ０．９６７１
Ｏｓ－１０ ８０℃ １１８３１７ １０２６５６ １．１５３

１．１４９０ ９０．１
Ｏｓ－１０－ｒｐｔ ８０℃ １１４３９１ ９９８４３ １．１４６
Ｏｓ－１１ ８５℃ １１００９８ １０６４３３ １．０３４

１．０４６０ ８２．０
Ｏｓ－１１－ｒｐｔ ８５℃ ７５３５４ ７１１９０ １．０５８
Ｏｓ－１２ ９０℃ ３３８５２ ４０３８７ ０．８３８２

０．８３０８ ６５．１
Ｏｓ－１２－ｒｐｔ ９０℃ ２８１９３ ３４２３９ ０．８２３４
Ｏｓ－１３ ５μＬ ５１４４８ １００４９０ ０．５１２０

０．５２６０ ４１．２
Ｏｓ－１３－ｒｐｔ ５μＬ ５４６９９ １０１２９４ ０．５４００
Ｏｓ－１４ １０μＬ ６６５０９ ９９７９６ ０．６６６４

０．６４６９ ５０．７
Ｏｓ－１４－ｒｐｔ １０μＬ ６１４７８ ９７９９６ ０．６２７４
Ｏｓ－１５ １５μＬ １０３７４８ ９４０６５ １．１０２９

１．１２２０ ８８．０
Ｏｓ－１５－ｒｐｔ １５μＬ ４４３２４ ３８８２８ １．１４１５
Ｏｓ－１６ ２０μＬ ４０２６３ ４６１６５ ０．８７２２

０．８８０２ ６９．０
Ｏｓ－１６－ｒｐｔ ２０μＬ ８８４３６ ９９５６０ ０．８８８３
对照组－３３ － １２９１２２ ９８８２２ １．３０７

１．２７６０ －
对照组－３－ｒｐｔ３ － １２１２０１ ９７３７６ １．２４５

注：ｒｐｔ为重复样；Ｏｓ回收率按公式（１）、（２）和（３）计算；“对照组 －３”为从母液取２０μＬ，只经过直接常规蒸馏处理的样品，用于计算样品

回收率。

根据计算所得 Ｏｓ回收率（表３，图２ｂ）可以发
现，Ｏｓ回收率随氢溴酸吸收液体积的增大而增加。
当氢溴酸体积为 １５μＬ时，Ｏｓ回收率最高，为
８８．０％。而随着氢溴酸吸收液体积的进一步增加，
Ｏｓ回收率降低。在微蒸馏过程中，Ｏｓ被硫酸 －三
氧化铬溶液氧化为可挥发的 ＯｓＯ４并与 ＨＢｒ在还原
条件下反应生成 Ｈ２ＯｓＢｒ６。当氢溴酸体积较小时，

我们推测氢溴酸只能与部分 ＯｓＯ４完全反应并将一
部分Ｏｓ保存在其中，从而导致了 Ｏｓ回收率偏低。
当氢溴酸轻微过量时，可充分将ＯｓＯ４完全还原并保
存在其中，而当氢溴酸体积继续增大时，在重力作用

下，吸收液表面的 Ｈ２ＯｓＢｒ６浓度大于吸收液内部的
Ｈ２ＯｓＢｒ６浓度。此时，Ｈ２ＯｓＢｒ６集中在吸收液表面，不
利于ＯｓＯ４与吸收液反应和反应所产生的Ｈ２ＯｓＢｒ６向
吸收液内部扩散，导致 Ｏｓ回收率降低。此外，在微
蒸馏过程中，氢溴酸吸收液的体积随着温度的升高

而增大，氧化剂中的水会随着ＯｓＯ４进入氢溴酸吸收
液中，使吸收液体积进一步增加。此时吸收液表面

张力不足以使吸收液存在于尖底中，易导致氢溴酸

吸收液在反应过程中或在微蒸馏操作中掉落［３０］，掉

落的氢溴酸与硫酸 －三氧化铬溶液反应，在生成
Ｂｒ２的同时，降低了硫酸 －三氧化铬溶液的氧化性，
从而降低了 Ｏｓ的氧化效率，导致 Ｏｓ回收率降低。
根据条件实验结果可知，１５μＬ的氢溴酸吸收液可
以在保证Ｏｓ回收率的同时，避免尖底处的吸收液掉
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图 ２　不同微蒸馏条件下Ｏｓ的回收率
Ｆｉｇ．２　ＲｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｏｆＯｓｕｎｄｅｒｔｈｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｉｃｒｏｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ：（ａ）ｒｅａｃｔｉｏｎｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ，（ｂ）ａｂｓｏｒｐｔｉｏｎｌｉｑｕｉｄ

ｖｏｌｕｍｅ，ａｎｄ（ｃ）ｔｉｍｅ

落，保证了微蒸馏的处理效率。

表 ４　微蒸馏时间对Ｏｓ回收率的影响
Ｔａｂｌｅ４　ＲｅｃｏｖｅｒｙｒａｔｅｏｆＯｓｕｎｄｅｒｔｈｅｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｉｃｒｏｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｔｉｍｅ

样品名称 微蒸馏时间 １９２Ｏｓ计数（ｃｐｓ） １９３Ｉｒ计数（ｃｐｓ） １９２Ｏｓ／１９３Ｉｒ测定值 Ｏｓ回收率（％）

Ｏｓ－１７ 第１个小时 ７４４８８ ９９５７４ ０．７４８１ ９４．８
Ｏｓ－１８ 第２个小时 １３００ ５４０７８ ０．０２４０３ ３．０
Ｏｓ－１９ 第３个小时 ９９０ ９７９５３ ０．０１０１０ １．３
Ｏｓ－２０ 第４个小时 ６２１ ９２７１１ ０．００６７０４ ０．８
对照组－４ － ８１０８９ ８８５５８ ０．９１５７ 假设为１００
Ｏｓ－２１ ２ｈ ３６２１４ ４５８９３ ０．７８９１ ７９．５
Ｏｓ－２２ ４ｈ ３６１４８ ４５１０５ ０．８０１４ ８０．７
对照组－５ － ４４９７４ ４５２９０ ０．９９３０ －

注：Ｏｓ－１７至Ｏｓ－２０样品的Ｏｓ回收率按公式（４）、（５）和（６）计算；Ｏｓ－２１和Ｏｓ－２２样品的Ｏｓ回收率按公式（１）、（２）和（３）计算。

“对照组－４”为从母液中取出２０μＬ，经４ｈ微蒸馏处理的样品；“对照组－５”为从母液中取出２０μＬ，直接常规蒸馏处理的样品。

２．４　微蒸馏时间对Ｏｓ回收率的影响
为了考察微蒸馏过程中每小时的Ｏｓ回收率，在

微蒸馏的４个小时中，每小时结束时，将尖底瓶从电
热板上取下，待尖底瓶稍凉后更换新的尖底瓶，瓶底

加入１５μＬ氢溴酸吸收液，重新包裹铝箔纸继续进
行微蒸馏，该过程中微蒸馏温度为８０℃。使用微蒸
馏时间为４ｈ的样品（样品名称为“对照组 －４”）作
为数据对比，用于检验在更换氢溴酸时 Ｏｓ的损失
情况。

先按照以下公式（４）、（５）分别计算在微蒸馏过
程中更换过尖底吸收液的４件样品的相对计数率
（γ）和它们的计数率总和（ε），式中 ｎ代表微蒸馏
时间。

γ（ｎ）＝
１９２Ｏｓ计数（ｎ）
１９３Ｉｒ计数（ｎ）

（４）

ε＝Σ
４

ｎ＝１

１９２Ｏｓ计数
１９３Ｉｒ计数

（ｎ） （５）

样品Ｏｓ回收率（ω）计算公式如下：

ω＝γ（ｎ）ε
×１００％ （６）

根据公式（４）、（５）和（６）计算的 Ｏｓ回收率和
测试数据见表４，Ｏｓ回收率随着微蒸馏反应时间的
变化如图２ｃ所示。在考察微蒸馏每小时Ｏｓ的回收
率时，微蒸馏４ｈ的样品计数率为０．９１５７，明显高于
经过更换尖底瓶的样品计数率的总和。微蒸馏过程

中，每件样品的微蒸馏效率不可能完全一致，但是两

种方法获得的计数率差异较大，在一定程度上说明

了在更换尖底过程中 Ｏｓ有一定的损失。经过１ｈ
微蒸馏后，Ｏｓ回收率最高可达到９４．８％，再经过３ｈ
微蒸馏，Ｏｓ回收率最高增加了 ５．１％，可以说明
ＯｓＯ４的产生主要集中在微蒸馏的第一个小时。

随后考察了经微蒸馏２ｈ和４ｈ后Ｏｓ的回收率
［回收率按公式（１）、（２）和（３）计算］，实验中不再
更换氢溴酸吸收液。两个样品的 Ｏｓ回收率分别为
７９．５％和８０．７％，基本无差别。在微蒸馏的前２ｈ
中，大约８０％的Ｏｓ已经通过微蒸馏富集纯化，而随
着微蒸馏时间的增加对提高 Ｏｓ回收率作用较小。
因此，在分析实际样品时，对于Ｏｓ含量较低的样品，
将微蒸馏时间设定为４ｈ，以保证样品中 Ｏｓ尽可能
多地被氧化，而对于 Ｏｓ含量较高的样品，将微蒸馏
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时间缩短为２ｈ，可在保证 Ｏｓ信号强度的前提下提
高实验效率。

３　结论
通过探讨微蒸馏过程中各实验条件对 Ｏｓ回收

率的影响，优化了Ｏｓ微蒸馏过程的实验条件，即在
溶液蒸干温度为１２０℃并保持１５ｍｉｎ，微蒸馏温度
为８０℃，氢溴酸尖底吸收液为１５μＬ，微蒸馏时间为
２ｈ的条件下，可获得Ｏｓ回收率为８０％ ～９０％。与
前人研究结果相比，将 Ｏｓ回收率提高了 １０％ ～
２５％，保证了ＮＴＩＭＳ测量中 Ｏｓ的信号强度和测量
精度，尤其是对于中酸性岩浆岩、热液硫化物等 ｐｇ
级地质样品的分析测试具有重要意义。此外，对于

Ｏｓ含量较高的样品只需微蒸馏２ｈ，Ｏｓ的回收率仍
可达到８０％，在一定程度上提高了化学流程处理
效率。

本研究中，详细探讨了 Ｏｓ吸收液蒸发条件、微
蒸馏温度、吸收液体积、微蒸馏时间等实验条件对

Ｏｓ回收率的影响。然而，还有多种因素会对 Ｏｓ回
收率造成不同程度的影响，如样品类型、杂质含量、

氧化剂浓度及用量等，以及在 ＮＴＩＭＳ测量过程中，
发射剂的配比、铂带前处理、点带电流、时间等都会

影响Ｏｓ信号强度，在 Ｒｅ－Ｏｓ同位素定年测试中，
如何进一步提高样品中 Ｏｓ回收率以及采取更加合
适的前处理方式提高Ｏｓ测试信号强度，仍需开展深
入研究。
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［１４］　杜安道，屈文俊，李超，等．铼 －锇同位素定年方法及
分析测试技术的进展［Ｊ］．岩矿测试，２００９，２８（３）：
２８８－３０４．
ＤｕＡ Ｄ，ＱｕＷ Ｊ，ＬｉＣ，ｅｔａｌ．Ａ ｒｅｖｉｅｗ ｏｎｔｈｅ
ｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆＲｅＯｓｉｓｏｔｏｐｉｃｄａｔｉｎｇｍｅｔｈｏｄｓａｎｄ
ｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００９，２８
（３）：２８８－３０４．

［１５］　ＭｏｒｇａｎＪＷ，ＷａｌｋｅｒＲＪ．Ｉｓｏｔｏｐｉｃｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓｏｆｒｈｅ
ｎｉｕｍ ａｎｄ ｏｓｍｉｕｍ ｉｎ ｍｅｔｅｏｒｉｔｅｓｂｙｕｓｉｎｇ ｆｕｓｉｏｎ，
ｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎａｎｄｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎｓ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｔｉｃａ
ＣｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，１９８９，２２２（１）：２９１－３００．

［１６］　杜安道，赵敦敏，高洪涛．负离子热表面电离质谱测
定中的铼、锇同位素试样化学分离方法研究［Ｊ］．质谱
学报，１９９８，１９（３）：１１－１８．
ＤｕＡＤ，ＺｈａｏＤＭ，ＧａｏＨＴ，ｅｔａｌ．ＡｓｔｕｄｙｏｎＲｅＯｓ
ｃｈｅｍｉｃａｌｓｅｐａｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｆｏｒＮＴＩＭＳ［Ｊ］．Ｊｏｕｒｎａｌｏｆ
ＣｈｉｎｅｓｅＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙＳｏｃｉｅｔｙ，１９９８，１９（３）：
１１－１８．

［１７］　ＢｒａｕｎｓＣＭ．Ａｒａｐｉｄ，ｌｏｗｂｌａｎｋｔｅｃｈｎｉｑｕｅｆｏｒｔｈｅｅｘｔｒ
ａｃｔｉｏｎｏｆｏｓｍｉｕｍｆｒｏｍｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ［Ｊ］．Ｃｈｅｍｉｃａｌ
Ｇｅｏｌｏｇｙ，２００１，１７６（１－４）：３７９－３８４．

［１８］　李超，屈文俊，周利敏，等．Ｃａｒｉｕｓ管直接蒸馏快速分
离锇方法研究［Ｊ］．岩矿测试，２０１０，２９（１）：１４－１６．
ＬｉＣ，ＱｕＷ Ｊ，ＺｈｏｕＬＭ，ｅｔａｌ．Ｒａｐｉｄｓｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆ
ｏｓｍｉｕｍｂｙｄｉｒｅｃｔｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｗｉｔｈＣａｒｉｕｓｔｕｂｅ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，２９（１）：１４－１６．

［１９］　周利敏，高炳宇，王礼兵，等．Ｃａｒｉｕｓ管直接蒸馏快速
分离锇方法的改进［Ｊ］．岩矿测试，２０１２，３１（３）：
４１３－４１８．
ＺｈｏｕＬＭ，ＧａｏＢＹ，ＷａｎｇＬＢ，ｅｔａｌ．Ｉｍｐｒｏｖｅｍｅｎｔｓｏｎ
ｔｈｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆｏｓｍｉｕｍｂｙｄｉｒｅｃｔｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｉｎ
Ｃａｒｉｕｓｔｕｂｅ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３１
（３）：４１３－４１８．

［２０］　何红蓼，杜安道，邹晓秋，等．铼 －锇测年法中锇的化
学行为研究［Ｊ］．分析化学，１９９４，２２（２）：１０９－１１４．

ＨｅＨＬ，ＤｕＡＤ，ＺｏｕＸＱ，ｅｔａｌ．Ｃｈｅｍｉｃａｌｂｅｈａｖｉｏｒｏｆ
ｏｓｍｉｕｍｉｎｔｈｅｒｈｅｎｉｕｍｏｓｍｉｕｍ ｇｅｏｃｈｒｏｎｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．
ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，１９９４，２２（２）：
１０９－１１４．

［２１］　ＲｏｙｂａｒｍａｎＭ．ＭｅｓｕｒｅｄｕＲａｐｐｏｒｔ１８７Ｏｓ／１８６Ｏｓｄａｎｓｌｅｓ
ＢａｓａｌｔｅｓｅｔｌｅｓＰｅｒｉｄｏｔｉｔｅｓ：ＣｏｎｔｒｉｂｕｔｉｏｎａｌａＳｙｓｔｅｍａｔｉｑｕｅ
１８７Ｒｅ１８７ＯｓｄａｎｓｌｅＭａｎｔｅａｕ［Ｍ］．Ｔｈｅｓｉｓ：Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔéｄｅ
ＰａｒｉｓⅦ．１９９３．

［２２］　孙卫东，彭子成，王兆荣，等．负热电离质谱技术在饿
同位素测定中的应用［Ｊ］．质谱学报，１９９７，１８（２）：
７－１５．
ＳｕｎＷ Ｄ，ＰｅｎｇＺＣ，ＷａｎｇＺＲ，ｅｔａｌ．Ａｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｏｆ
ｎｅｇａｔｉｖｅｔｈｅｒｍａｌｉｏｎｉｚａｔｉｏｎｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｉｎＯｓ
ｉｓｏｔｏｐｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｈｉｎｅｓｅＭａｓｓ
ＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙＳｏｃｉｅｔｙ，１９９７，１８（２）：７－１５．

［２３］　ＶｌｋｅｎｉｎｇＪ，ＷａｌｃｚｙｋＴ，ＨｅｕｍａｎｎＫＧ．Ｏｓｍｉｕｍｉｓｏｔｏｐｅ
ｒａｔｉｏｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｓｂｙｎｅｇａｔｉｖｅｔｈｅｒｍａｌｉｏｎｉｚａｔｉｏｎｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ Ｊｏｕｒｎａｌ ｏｆ Ｍａｓｓ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｎｄ Ｉｏｎ Ｐｒｏｃｅｓｓｅｓ，１９９１，１０５（２）：
１４７－１５９．

［２４］　ＷａｌｃｚｙｋＴ，ＨｅｂｅｄａＥＨ，ＨｅｕｍａｎｎＫＧ．Ｏｓｍｉｕｍｉｓｏｔｏｐｅ
ｒａｔｉｏｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓｂｙｎｅｇａｔｉｖｅｔｈｅｒｍａｌｉｏｎｉｚａｔｉｏｎｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＮＴＩＭＳ） ［Ｊ］．ＦｒｅｓｅｎｉｕｓＪｏｕｒｎａｌｏｆ
ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，１９９１，３４１（９）：５３７－５４１．

［２５］　ＢｉｒｃｋＪＬ，ＢａｒｍａｎＭ Ｒ，ＣａｐｍａｓＦ．ＲｅＯｓｉｓｏｔｏｐｉｃ
ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓａｔｔｈｅｆｅｍｔｏｍｏｌｅｌｅｖｅｌｉｎｎａｔｕｒａｌｓａｍｐｌｅｓ
［Ｊ］．ＧｅｏｓｔａｎｄａｒｄｓＮｅｗｓｌｅｔｔｅｒ，１９９７，２１（１）：１９－２７．

［２６］　刘绪良，戴冬梅，高洪涛．微蒸馏方法分离富集 Ｏｓ
同位素测定辉钼矿 Ｏｓ－Ｏｓ年龄［Ｊ］．聊城师院学报
（自然科学版），２００１，１４（３）：３６－３９．
ＬｉｕＸＬ，ＤａｉＤＭ，ＧａｏＨＴ．Ｏｓｍｉｕｍｉｓｏｔｏｐｅｓｅｐａｒａｔｅｄａｎｄ
ｅｎｒｉｃｈｅｄｔｏｄａｔｅＯｓＯｓａｇｅｏｆｍｏｌｙｂｄｅｎｉｔｅｗｉｔｈｍｅｔｈｏｄｏｆ
ｍｉｒｃｏｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＬｉａｏｃｈｅｎｇ Ｔｅａｃｈｅｒｓ
Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ（ＮａｔｕｒａｌＳｃｉｅｎｃｅ），２００１，１４（３）：３６－３９．

［２７］　ＣｏｈｅｎＡＳ，ＷａｔｅｒｓＦＧ．Ｓｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｏｓｍｉｕｍｆｒｏｍｇｅｏ
ｌｏｇｉｃａｌｍａｔｅｒｉａｌｓｂｙｓｏｌｖｅｎｔｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｆｏｒａｎａｌｙｓｉｓｂｙ
ｔｈｅｒｍａｌｉｏｎｉｓａｔｉｏｎｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ａｎａｌｙｔｉｃａ
ＣｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，１９９６，３３２（２－３）：２６９－２７５．

［２８］　ＳｈａｒｍａＭ，ＣｈｅｎＣ，ＢｌａｚｉｎａＴ．Ｏｓｍｉｕｍｃｏｎｔａｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｅａｗａｔｅｒｓａｍｐｌｅｓｓｔｏｒｅｄｉｎｐｏｌｙｅｔｈｙｌｅｎｅｂｏｔｔｌｅｓ［Ｊ］．
Ｌｉｍｎｏｌｏｇｙ＆ Ｏｃｅａｎｏｇｒａｐｈｙ：Ｍｅｔｈｏｄｓ，２０１２，１０（９）：
６１８－６３０．

［２９］　ｖｏｒｃＬ，Ｔｏｍｃ̌íｋＰ，ＤｕｒｄｉａｋＪ，ｅｔａｌ．Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｍｅｔｈｏｄｓｆｏｒ
ｔｈｅｄｅｔｅｃｔｉｏｎｏｆｏｓｍｉｕｍｔｅｔｒｏｘｉｄｅ：Ａｒｅｖｉｅｗ［Ｊ］．Ｐｏｌｉｓｈ
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＳｔｕｄｉｅｓ，２０１２，２１（１）：７－１３．

［３０］　ＲｅｉｓｂｅｒｇＬ，ＭｅｉｓｅｌＴ．ＴｈｅＲｅＯｓｉｓｏｔｏｐｉｃｓｙｓｔｅｍ：
Ａｒｅｖｉｅｗｏｆａｎａｌｙｔｉｃａｌｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓ［Ｊ］．Ｇｅｏｓｔａｎｄａｒｄｓａｎｄ
ＧｅｏａｎａｌｙｔｉｃａｌＲｅｓｅａｒｃｈ，２００２，２６（３）：２４９－２６７．
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ＳｔｕｄｙｏｎｔｈｅＣｏｎｄｉｔｉｏｎｓｆｏｒＥｎｒｉｃｈｍｅｎｔａｎｄＰｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎｏｆＯｓｂｙＭｉｃｒｏ
ｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎａｎｄＩｔｓＡｐｐｌｉｃａｔｉｏｎｉｎＮＴＩＭＳＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ

ＬＩＸｉｎｗｅｉ１，２，ＹＡＮＧＸｉａｎｄｅ３，ＬＩＣｈａｏ１，２，ＺＨＯＵＬｉｍｉｎ１，２，ＺＨＡＯＨｏｎｇ１，２

（１．ＮａｔｉｏｎａｌＲｅｓｅａｒｃｈＣｅｎｔｅｒｆｏｒＧｅｏａｎａｌｙｓｉｓ，Ｂｅｉｊｉｎｇ１０００３７，Ｃｈｉｎａ；
２．ＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＲｅＯｓＩｓｏｔｏｐｅＧｅｏｃｈｅｍｉｓｔｒｙ，ＣｈｉｎｅｓｅＡｃａｄｅｍｙｏｆＧｅｏｌｏｇｉｃａｌＳｃｉｅｎｃｅｓ，Ｂｅｉｊｉｎｇ１０００３７，
Ｃｈｉｎａ；

３．ＣｈｉｎａＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＧｅｏｓｃｉｅｎｃｅｓ（Ｗｕｈａｎ），Ｗｕｈａｎ４３００７４，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＩＣＰＭＳ）ｉｓｕｓｅｄａｓｔｈｅｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｍｅｔｈｏｄａｎｄＩｒａｓｔｈｅ

ｉｎｔｅｒｎａｌｓｔａｎｄａｒｄｔｏｍｅａｓｕｒｅａｎｄｍｏｎｉｔｏｒｔｈｅｉｎｔｅｎｓｉｔｙｏｆｔｈｅＯｓｓｉｇｎａｌ．
（２）Ｃｏｍｐａｒｅｄｗｉｔｈｐｒｅｖｉｏｕｓｓｔｕｄｉｅｓ，ｔｈｅＯｓｒｅｃｏｖｅｒｙｉｎｃｒｅａｓｅｄ１０％ －２５％ ａｆｔｅｒｏｐｔｉｍｉｚｉｎｇｔｈｅＯｓｍｉｃｒｏ

ｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓ．
（３）ＴｈｅｏｐｔｉｍｕｍｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｃｏｎｄｉｔｉｏｎｓｏｆｍｉｃｒｏｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｃａｎｍｅｅｔｔｈｅＮｅｇａｔｉｖｅＴｈｅｒｍａｌＩｏｎｉｚａｔｉｏｎＭａｓｓ

Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＮＴＩＭＳ）ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｓｆｏｒｐｇｌｅｖｅｌｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ，ａｎｄｇｒｅａｔｌｙｉｍｐｒｏｖｅｓｔｈｅ
ｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｅｆｆｉｃｉｅｎｃｙ．

ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｍｉｃｒｏｄｉｓｔｉｌｌａｔｉｏｎｉｓａｎｉｍｐｏｒｔａｎｔｃｈｅｍｉｃａｌｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｆｏｒｔｈｅｅｎｒｉｃｈｍｅｎｔａｎｄ
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