
２０１２年２月
Ｆｅｂｒｕａｒｙ２０１２

岩　矿　测　试
ＲＯＣＫＡＮＤＭＩＮＥＲＡＬＡＮＡＬＹＳＩＳ

Ｖｏｌ．３１，Ｎｏ．１
８３～８９

收稿日期：２０１１－０９－２６；接受日期：２０１１－１０－１９
基金项目：国家重点基础研究发展计划（９７３计划）项目（２０１０ＣＢ８３３４００）；国家自然科学基金项目（４１０２３００６）
作者简介：张丽，博士研究生，第四纪地质学专业。Ｅｍａｉｌ：ｚｈｌ＠ｉｅｅｃａｓ．ｃｎ。
通讯作者：周卫健，博士生导师，第四纪地质学专业。Ｅｍａｉｌ：ｗｅｉｊｉａｎ＠ｌｏｅｓｓ．ｌｌｑｇ．ａｃ．ｃｎ。

文章编号：０２５４ ５３５７（２０１２）０１ ００８３ ０７

暴露测年样品中２６Ａｌ和１０Ｂｅ分离及其加速器质谱测定
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（１．中国科学院地球环境研究所黄土与第四纪地质国家重点实验室，陕西 西安　７１００７５；
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摘要：在已有实验流程基础上，建立并优化了石英样品中 Ｂｅ和 Ａｌ提取、纯化等实验流程，设计的流程条件
实验包括实验试剂、器皿和离子交换柱选择、离子交换树脂分离Ｂｅ和Ａｌ时酸浓度选择等。结果表明，选择
钢铁研究总院研制的９Ｂｅ标准溶液作为１０Ｂｅ样品制备的载体；使用一次性实验器皿；选用４ｃｍ规格的离子交
换柱；用０．０５ｍｏｌ／Ｌ草酸和０．７５ｍｏｌ／Ｌ盐酸混合溶液洗脱吸附于阴离子树脂上的 Ａｌ，可有效提取、纯化样
品中的Ｂｅ和Ａｌ。加速器质谱（ＡＭＳ）测量结果显示，１３组化学空白的１０Ｂｅ／９Ｂｅ和２６Ａｌ／２７Ａｌ比值平均值分别为
７．４８×１０－１５和１．９６×１０－１５，与国内已有宇宙成因核素实验室的结果（５×１０－１５～８×１０－１５）具有可比性。电
感耦合等离子体发射光谱（ＩＣＰ－ＡＥＳ）的测量结果表明，Ｂｅ、Ａｌ回收率分别达９０％和６０％。基于新建立的
实验流程分析了祁连山北侧金佛寺的一个岩石样品，获得了１０Ｂｅ和２６Ａｌ的暴露年代分别为（１０．７±１．０）ｋａ和
（１０．０±１．２）ｋａ，与前人研究结果一致。
关键词：原地宇宙成因核素；１０Ｂｅ；２６Ａｌ；暴露测年；加速器质谱
中图分类号：Ｏ６５７．６３；Ｏ６１４．２１；Ｏ６１４．３１ 文献标识码：Ａ

ＴｈｅＥｘｔｒａｃｔｉｏｎ ｏｆｉｎｓｉｔｕ １０Ｂｅａｎｄ ２６Ａｌｆｒｏｍ Ｒｏｃｋ Ｓａｍｐｌｅ ａｎｄ
ＡｃｃｅｌｅｒａｔｏｒＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｉｃＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ

ＺＨＡＮＧＬｉ１，２，３，ＺＨＯＵＷｅｉｊｉａｎ１，２，４，ＣＨＡＮＧＨｏｎｇ１，ＺＨＡＯＧｕｏｑｉｎｇ１，２，ＳＯＮＧＳｈａｏｈｕａ１，２，
ＷＵＺｈｅｎｋｕｎ１，２

（１．ＳｔａｔｅＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＬｏｅｓｓａｎｄＱｕａｔｅｒｎａｒｙＧｅｏｌｏｇｙ，ＩｎｓｔｉｔｕｔｅｏｆＥａｒｔｈＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔ，Ｃｈｉｎｅｓｅ
ＡｃａｄｅｍｙｏｆＳｃｉｅｎｃｅｓ，Ｘｉ′ａｎ　７１００７５，Ｃｈｉｎａ；

２．Ｘｉ′ａｎＡｃｃｅｌｅｒａｔｏｒＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙＣｅｎｔｅｒ，Ｘｉ′ａｎ　７１００６１，Ｃｈｉｎａ；
３．ＧｒａｄｕａｔｅＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＣｈｉｎｅｓｅＡｃａｄｅｍｙｏｆＳｃｉｅｎｃｅｓ，Ｂｅｉｊｉｎｇ　１０００４９，Ｃｈｉｎａ；
４．ＳｃｈｏｏｌｏｆＨｕｍａｎＳｅｔｔｌｅｍｅｎｔａｎｄＣｉｖｉｌＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，Ｘｉ′ａｎＪｉａｏｔｏｎｇＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，Ｘｉ′ａｎ　７１００４９，Ｃｈｉｎａ）

Ａｂｓｔｒａｃｔ：Ｗｉｔｈｔｈｅｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｏｆａｃｃｅｌｅｒａｔｏｒｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ，ａｖａｒｉｅｔｙｏｆｌｏｎｇｌｉｖｅｄｃｏｓｍｏｇｅｎｉｃｎｕｃｌｉｄｅｓ，
ｅｓｐｅｃｉａｌｌｙｔｈｅｉｎｓｉｔｕｃｏｓｍｏｇｅｎｉｃｎｕｃｌｉｄｅｓ１０Ｂｅａｎｄ２６Ａｌ，ａｒｅｉｎｃｒｅａｓｉｎｇｌｙａｐｐｌｉｅｄｔｏｅａｒｔｈｓｃｉｅｎｃｅｓ．Ｂａｓｅｄｏｎ
ｐｕｂｌｉｓｈｅｄｐｒｏｃｅｄｕｒｅｓ，ａｍｏｄｉｆｉｅｄｐｒｏｃｅｄｕｒｅｆｏｒ１０Ｂｅａｎｄ２６Ａｌｅｘｐｏｓｕｒｅｄａｔｉｎｇｈａｓｂｅｅｎｄｅｖｅｌｏｐｅｄ，ｗｈｉｃｈｉｎｃｌｕｄｅｓ
１０Ｂｅａｎｄ２６Ａｌｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ，ａｎｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｃｏｌｕｍｎｓｅｐａｒａｔｉｏｎ，ｐｕｒｉｆｉｃａｔｉｏｎａｎｄｔａｒｇｅｔｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ．Ｉｎｔｈｉｓｐｒｏｃｅｄｕｒｅ，
ＮＣＳ９ＢｅｗａｓｃｈｏｓｅｎｉｎｓｔｅａｄｏｆＭｅｒｃｋａｎｄＦｌｕｋａａｓｔｈｅｃａｒｒｉｅｒｆｏｒｔｈｅ１０Ｂｅｓａｍｐｌｅ，ｗｉｔｈａｓｍａｌｌａｍｏｕｎｔｏｆｉｏｎ
ｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｉｎｓｔｅａｄｏｆａｌａｒｇｅｏｎｅ．Ｉｎｐａｒｔｉｃｕｌａｒ，ｔｈｅｅｌｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅｆｏｒａｎａｎｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｃｏｌｕｍｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅｂｙ
ＰｕｒｄｕｅＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｗａｓｍｏｄｉｆｉｅｄａｓ０．０５ｍｏｌ／ＬＨ２Ｃ２Ｏ４－０．７５ｍｏｌ／ＬＨＣｌｔｏｅｌｕｔｅＡｌ．ＴｈｅｒｅｓｕｌｔｓｏｆＡｃｃｅｌｅｒａｔｏｒ

—３８—



ＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＡＭＳ）ｓｈｏｗｔｈａｔｔｈｅａｖｅｒａｇｅｆｏｒ１０Ｂｅ／９Ｂｅａｎｄ２６Ａｌ／２７Ａｌｏｆｔｈｉｒｔｅｅｎｃｈｅｍｉｃａｌｂｌａｎｋｓｗｅｒｅ
７．４８×１０－１５ａｎｄ１．９６×１０１５，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ，ａｓｌｏｗａｓｔｈｏｓｅｏｆｏｔｈｅｒＡＭＳｌａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓ．ＴｈｅＩＣＰＡＥＳｒｅｓｕｌｔｓ
ｉｎｄｉｃａｔｅｄｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆＢｅａｎｄＡｌｗｅｒｅ９０％ ａｎｄ６０％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．ＯｎｅｓａｍｐｌｅｆｒｏｍＪｉｎｆｏｓｉＳｉｔｅ，Ｎｏｒｔｈｏｆ
ＱｉｌｉａｎＳｈａｎＭｏｕｎｔａｉｎ，ｗａｓｔｅｓｔｅｄｂａｓｅｄｏｎｔｈｉｓｎｅｗｐｒｏｃｅｄｕｒｅ．Ｔｈｅｄａｔｉｎｇｒｅｓｕｌｔｓｏｆ（１０．７±１．０）ｋａｆｏｒ１０Ｂｅａｎｄ
（１０．０±１．２）ｋａｆｏｒ２６Ａｌ，ｗｅｒｅｃｏｎｓｉｓｔｅｎｔｗｉｔｈｐｕｂｌｉｓｈｅｄｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓ．
Ｋｅｙｗｏｒｄｓ：ｉｎｓｉｔｕｃｏｓｍｏｇｅｎｉｃｎｕｃｌｉｄｅ；１０Ｂｅ；２６Ａｌ；ｅｘｐｏｓｕｒｅｄａｔｉｎｇ；ａｃｃｅｌｅｒａｔｏｒｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

宇宙成因核素是宇宙射线与大气圈或岩石圈物

质相互作用，发生散裂、中子捕获和介子反应等形成

的一系列稳定或放射性元素，其中与岩石圈物质作

用产生的为原地宇宙成因核素（ｉｎ－ｓｉｔｕｃｏｓｍｏｇｅｎｉｃ
ｎｕｃｌｉｄｅｓ）［１］。由于原地生成核素含量很低，尽管很
早就有学者对其产率和应用已作讨论，但限于测试

技术，无法对其展开研究［２］。同位素测定技术，尤

其是加速器质谱仪（ＡＭＳ）的发展，使得长寿命宇生
核素（例如１０Ｂｅ、２６Ａｌ、３６Ｃｌ、１２９Ｉ）的常规探测成为可
能，并逐渐被应用于地学研究中［３－６］。其中，应用
１０Ｂｅ和２６Ａｌ作为地学年代的测定工具，在地表岩石的
暴露历史和侵蚀速率［７］、冰碛物暴露年龄和第四纪

冰川活动［８－１２］、河流下切与基岩抬升速率［１３－１５］、古

湖面变化［１６－１７］、戈壁的发展演化［１８］等方面的研究

均取得较好效果。
１０Ｂｅ和２６Ａｌ暴露测年在第四纪地质和环境研究

中有着广泛的应用前景。然而迄今为止，国内仅有

少数实验室［３，１４］可完成暴露测年研究的样品制备，

且样品测量几乎全部在国外进行。西安加速器质谱

中心拥有一台多核素（１０Ｂｅ、１４Ｃ、２６Ａｌ和１２９Ｉ）加速器
质谱仪，其１０Ｂｅ的探测灵敏度可达１０－１５，１０Ｂｅ和２６Ａｌ
测量精度分别为优于１．４％和１．１４％，均处于同类
设备的领先行列［１９－２０］。如能建立配套的实验流程，

势必会对利用我国自有 ＡＭＳ进行１０Ｂｅ和２６Ａｌ暴露测
年研究有较大促进作用。

石英是原地宇宙成因核素１０Ｂｅ和２６Ａｌ暴露测年的
理想样品［２１］。获得纯净石英后，需通过一系列化学

流程提取样品中的Ｂｅ和Ａｌ，并制成ＢｅＯ和Ａｌ２Ｏ３靶
样供ＡＭＳ测量。对于Ｂｅ和Ａｌ的提取，不同实验室
的化学流程不尽相同［２２－２４］。Ｖｏｇｔ等［２２］利用不同元

素生成沉淀时ｐＨ值的不同，通过调节ｐＨ值为４去
除Ｔｉ；Ｃｈｉｌｄ等［２３］认为此种方法欠佳，而是利用０．５
ｍｏｌ／ＬＨ２ＳＯ４和０．０１５％的Ｈ２Ｏ２混合溶液中Ｂｅ和Ｔｉ
在阳离子树脂交换柱中分配系数的不同分离 Ｂｅ和
Ｔｉ；Ｋｏｎｇ等［３］则通过阴离子树脂交换、乙酰基丙酮－
ＣＣｌ４提取、阳离子树脂交换和选择沉淀分离Ｂｅ和Ａｌ。

本文基于本实验室已有的提取黄土大气成因
１０Ｂｅ的实验流程［２５］，并结合普度大学 ＤａｒｒｙＧｒａｎｇｅｒ

博士建立的从石英中分离纯化１０Ｂｅ和２６Ａｌ的实验流
程［２６］，针对石英中Ｂｅ和Ａｌ的分离纯化进行了实验
试剂和器皿选择、离子交换树脂分离 Ｂｅ和 Ａｌ时酸
浓度选择等条件实验，在中国科学院地球环境研究

所１０Ｂｅ实验室建立了提取石英类矿物中Ｂｅ和Ａｌ，进
行暴露年龄研究的实验流程。根据已建立的实验流

程，分析测试了取自祁连山北侧金佛寺一个岩石样

品，获得了理想的测年结果。

１　实验部分
１．１　仪器与装置

所有实验在西安加速器质谱中心完成，应用的

主要测量仪器与装置如下。

３ＭＶ多核素加速器质谱仪（荷兰高压工程公
司，ＨＶＥＥ）。

ＵＬＴＩＭＡ－２型电感耦合等离子体发射光谱仪
（ＩＣＰ－ＡＥＳ，法国ＨＯＲＩＢＡＪＯＢＩＮＹＶＯＮ公司）。

ＬＸＪ－ＩＩＢ离心机（上海安亭科学仪器厂，最大
转速５０００ｒ／ｓ）。

ＢＴ２５Ｓ分析天平（德国 Ｓａｒｔｏｒｉｕｓ公司，量程
２１ｇ，可读性０．０１ｍｇ）。

ＡＲ２１４０电子天平（ＯＨＡＵＳ公司，量程２１０ｇ，
可读性０．０００１ｇ）。
１．２　标准溶液与主要试剂

ＩＣＰ－ＡＥＳ测量所用 Ｂｅ、Ａｌ、Ｃａ、Ｍｇ、Ｆｅ和 Ｔｉ标
准溶液是由国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院

（ＮＣＳ）生产。
Ｍｅｒｃｋ公司、Ｆｌｕｋａ公司、ＮＣＳ三家单位研制的

９Ｂｅ标准溶液，９Ｂｅ浓度均为１０００ｍｇ／Ｌ；ＮＣＳ研制的
２７Ａｌ标准溶液，２７Ａｌ浓度为１０００ｍｇ／Ｌ。

１０Ｂｅ的标准为美国国家标准与技术研究院（ＮＩＳＴ）
研制的ＳＲＭ－４３２５（１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值为２．６８×１０－１１［２７］），
２６Ａｌ的标准为美国加利福尼亚大学伯克利分校空间科
学实验室研制（２６Ａｌ／２７Ａｌ比值为１．０６５×１０－１１）。

配制试剂用水均由 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ超纯水系统所制
（美国Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司，电阻率１８．２ＭΩ·ｃｍ，２５℃）。

ＨＮＯ３、ＨＦ、ＨＣｌＯ４、Ｈ２Ｏ２、ＨＣｌ、ＮＨ３· Ｈ２Ｏ、
ＮａＯＨ、Ｈ２Ｃ２Ｏ４均为优级纯。
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阳离子交换树脂和阴离子交换树脂为Ｍｅｒｃｋ公
司产品，分别为Ｄｏｗｅｘ５０Ｗ×８（Ｈ＋）、Ｄｏｗｅｘ１Ｗ×８
（Ｃｌ－）。离子交换柱为 Ｂｉｏ－ｒａｄ１．０ｃｍ×２０ｃｍ和
０．８ｃｍ×４ｃｍ规格的柱子。
１．３　实验步骤

实验步骤主要包括 Ｂｅ、Ａｌ的分离纯化和 ＢｅＯ
与Ａｌ２Ｏ３靶样制备，具体流程如下。

（１）溶解样品。称取已经提纯的石英样品３０
～４０ｇ，加入０．５ｍＬ的９Ｂｅ标准溶液，对于化学空
白，一般需加入约３ｍＬ的２７Ａｌ标准溶液；用 ＨＦ和
ＨＮＯ３溶解样品，待样品溶解完全后，蒸干；加入数毫
升ＨＣｌＯ４，直至把氟化物赶尽，残留物备用。

（２）ＩＣＰ－ＡＥＳ测定２７Ａｌ含量。ＨＣｌ溶解残留
物，取Ａｌ总量约为１００μｇ的溶液，测定２７Ａｌ含量。

（３）去除Ｆｅ和Ｔｉ。用２ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ溶液将样
品溶液 ｐＨ值调至１４，静置，离心，将上清液转移至
聚四氟乙烯烧杯并保留；用浓 ＨＮＯ３溶解全部沉淀
至ｐＨ＝２，加入２ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ至ｐＨ＝１４，离心后将
上清液移至聚四氟乙烯烧杯与第一次的上清液合

并；用浓 ＨＮＯ３溶解沉淀物，至溶液 ｐＨ＝２，用
ＮＨ３·Ｈ２Ｏ将ｐＨ值调为８～９，离心，去除上清液，收
集沉淀备用。

（４）离子交换树脂分离、纯化 Ｂｅ和 Ａｌ。将阳
离子树脂、阴离子树脂交换柱上、下衔接叠放，组成

Ｂｅ、Ａｌ分离纯化装置；配制０．４ｍｏｌ／ＬＨ２Ｃ２Ｏ４溶解
沉淀物，用移液管将溶液逐滴加入分离纯化装置，此

时，Ｂｅ、Ａｌ分别被吸附于阳、阴离子树脂；然后拆分
装置，分别用 １ｍｏｌ／ＬＨＣｌ洗脱 Ｂｅ，０．０５ｍｏｌ／Ｌ
Ｈ２Ｃ２Ｏ４和０．７５ｍｏｌ／ＬＨＣｌ混合溶液洗脱Ａｌ。

（５）制备 Ｂｅ、Ａｌ氧化物。用 ＮＨ３·Ｈ２Ｏ调节
Ｂｅ洗脱液的ｐＨ值至８～９，生成 Ｂｅ（ＯＨ）２沉淀；用
数毫升 Ｈ２Ｏ２去除 Ａｌ的洗脱液中的草酸根后，用
５０％（体积分数，下同）的 ＮＨ３·Ｈ２Ｏ将其 ｐＨ值调
至７～８，生成 Ａｌ（ＯＨ）３沉淀；分别将 Ｂｅ（ＯＨ）２移至
陶瓷坩埚，Ａｌ（ＯＨ）３移至石英坩埚，烘干，于马弗炉
中９００℃灼烧２ｈ，最终制成ＢｅＯ和Ａｌ２Ｏ３。

（６）压靶。将 ＢｅＯ和 Ａｌ２Ｏ３分别与铜粉混合，
压制ＡＭＳ测量靶样。

（７）ＡＭＳ测量。在 ＡＭＳ上测量 １０Ｂｅ／９Ｂｅ、
２６Ａｌ／２７Ａｌ比值，经计算获取１０Ｂｅ、２６Ａｌ浓度。

２　结果与讨论
２．１　９Ｂｅ载体和器皿的选择
２．１．１　９Ｂｅ载体的选择

选择１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值较低的９Ｂｅ载体，有利于实现

小样品量或低１０Ｂｅ含量样品的 ＡＭＳ测量。分别取
Ｍｅｒｃｋ公司、Ｆｌｕｋａ公司和 ＮＣＳ研制的９Ｂｅ标准溶液
０．５ｍＬ，加少量纯水稀释，用 ＮＨ３·Ｈ２Ｏ将其 ｐＨ值
调至８～９，获得Ｂｅ（ＯＨ）２沉淀；经高温灼烧后生成的
ＢｅＯ与铜粉混合，制成ＡＭＳ测试靶样。如表１所示，
ＮＣＳ研制的９Ｂｅ标准溶液的１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值较 Ｆｌｕｋａ和
Ｍｅｒｃｋ的比值低近一个数量级。因此，本研究选用
ＮＣＳ研制的９Ｂｅ标准溶液作为ＢｅＯ制备的载体。

表 １　不同９Ｂｅ载体溶液的１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值
Ｔａｂｌｅ１　１０Ｂｅ／９Ｂｅｒａｔｉｏｓｗｉｔｈｔｈｅ９Ｂｅｓｔａｎｄａｒｄｓｏｌｕｔｉｏｎ

９Ｂｅ标准溶液
实验室编号

研制单位 １０Ｂｅ／９Ｂｅ校正值

Ｂｅ２００９－１３９４（１） ＮＣＳ ４．４９×１０－１５

Ｂｅ２００９－１３９４（２） ＮＣＳ ２．７７×１０－１５

Ｂｅ２００９－１３５１ ＮＣＳ ６．５２×１０－１５

Ｂｅ２００９－１３４９ Ｆｌｕｋａ公司 ４．１９×１０－１４

Ｂｅ２００９－１３９５（１） Ｆｌｕｋａ公司 ３．１４×１０－１４

Ｂｅ２００９－１３９５（２） Ｆｌｕｋａ公司 ２．７５×１０－１４

Ｂｅ２００９－１５２１ Ｍｅｒｃｋ公司 ３．４１×１０－１４

Ｂｅ２００９－１３５０ Ｍｅｒｃｋ公司 ２．４５×１０－１４

２．１．２　纯水和器皿本底的测定
实验中所用试剂均为优级纯，实验用水为 Ｍｉｌｌｉ

－Ｑ超纯水。本文针对纯水进行空白试验，两次
ＡＭＳ测量结果表明，１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值分别为 ４．７１×
１０－１５和４．９１×１０－１５，表明超纯水完全满足实验要
求。本文虽未对试剂本底进行检验，但之后的化学

空白实验结果表明本次研究所选试剂满足实验

要求。

为检验所用实验器皿对实验结果的影响，设计

了新离心管、新离心管 ＋新坩埚、新离心管 ＋旧坩
埚、旧离心管＋旧坩埚的对比实验。如表２所示，无
论是重复使用的离心管还是坩埚，均会引入实验误

差（１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值均在１０－１４量级），而选用新器皿则
可使１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值达到７．４９×１０－１５。

表 ２　新旧器皿的１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值
Ｔａｂｌｅ２　１０Ｂｅ／９Ｂｅｒａｔｉｏｓｏｆｎｅｗａｎｄｏｌｄｖｅｓｓｅｌｓ

９Ｂｅ标准溶液
实验室编号

描述 １０Ｂｅ／９Ｂｅ校正值

Ｂｅ２００９－１５１９ 新离心管 ４．９２×１０－１５

Ｂｅ２００９－１５４３－１ 新离心管＋新坩埚 ７．４９×１０－１５

Ｂｅ２００９－１５４４－１ 新离心管＋旧坩埚 ３．０９×１０－１４

Ｂｅ２００９－１５４５－１ 旧离心管＋旧坩埚 １．８７×１０－１４

２．１．３　离子交换柱的选择
不同实验室在处理测年样品时采用的离子交换
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柱规格不完全相同（填充的离子交换树脂的量也不

同），主要有长度为 ２０ｃｍ（填充离子交换树脂约
１５ｇ）［２４］与４ｃｍ（填充离子交换树脂２ｇ）［４］两种规
格。本文对２０ｃｍ和４ｃｍ两种交换柱利用模拟溶
液进行吸附 －离析效力对比研究，模拟溶液采用
ＮＣＳ研制的 Ａｌ、Ｂｅ、Ｃａ、Ｍｇ、Ｆｅ和 Ｔｉ标准溶液配制
而成（后文同）。ＡＭＳ测量结果表明，采用２０ｃｍ和
４ｃｍ交换柱处理后的样品的１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值分别为
８．４８×１０－１５和８．９０×１０－１５，具有良好的一致性，且
回收率均在８０％以上。由此表明，４ｃｍ的交换柱不
但达到了同样的分离效果，而且因减少了酸和树脂

的用量，使得实验成本降低，效率提高。本文选用

４ｃｍ的离子交换柱。
２．２　沉淀法分离Ｂｅ的提取率

在本文 １．３节实验步骤（３）中，用 ２ｍｏｌ／Ｌ
ＮａＯＨ调ｐＨ值为１４时，理论上 Ｂｅ２＋应存在于上清
液中。但ＩＣＰ－ＡＥＳ测量Ｂｅ含量的结果显示，仍有
２０％～３０％的 Ｂｅ２＋未被提取，表明仍有一定量的
Ｂｅ２＋吸附于沉积物的表面。因此，在实际样品处理
中，离心后的上清液移出后，可用浓 ＨＮＯ３再次溶解
沉淀，并用２ｍｏｌ／ＬＮａＯＨ调 ｐＨ值至１４，离心后将
上清液与第一次上清液混合。经过两次溶解－沉淀
－离心处理后，Ｂｅ２＋的提取率可达到９０％以上。
２．３　洗脱液浓度的选择

分离样品溶液中的Ｂｅ和Ａｌ是该实验流程的关
键步骤，其中从阴离子树脂中洗脱 Ａｌ３＋则尤为重
要。为获得理想的分离效果，本文设计分步接取模

拟溶液的Ｂｅ、Ａｌ洗脱液，并用 ＩＣＰ－ＡＥＳ测量其中
的Ｂｅ、Ａｌ浓度，以确定洗脱液的最佳浓度。

（１）模拟溶液依次通过阳离子树脂、阴离子树
脂交换柱；分别用 １．０ｍｏｌ／ＬＨＣｌ、０．０５ｍｏｌ／Ｌ
Ｈ２Ｃ２Ｏ４＋０．５ｍｏｌ／ＬＨＣｌ混合溶液淋洗。以１个柱
体积（ｃｖ）为单位，分别将淋滤液接至已编号的离心
管中，用ＩＣＰ－ＡＥＳ测定Ｂｅ、Ａｌ含量（图１和图２）。

从图１和图２可以看出，除Ｂｅ和Ａｌ被洗脱外，
Ｃａ、Ｍｇ、Ｆｅ、Ｔｉ等仍被吸附于树脂上。用１．０ｍｏｌ／Ｌ
ＨＣｌ洗脱Ｂｅ的效果较为理想（图１），洗脱回收率可
达９８％；然而用 ０．０５ｍｏｌ／ＬＨ２Ｃ２Ｏ４＋０．５ｍｏｌ／Ｌ
ＨＣｌ洗脱的Ａｌ则存在严重拖尾现象，洗脱效果欠佳
（图２）。考虑到不同浓度 ＨＣｌ和 Ｈ２Ｃ２Ｏ４混合溶液
体系会使 Ａｌ在阴离子树脂上的分配系数有所差
异［２８］，因此有必要重新配制Ａｌ洗脱液。

（２）通过多次条件实验，最终采用０．０５ｍｏｌ／Ｌ
Ｈ２Ｃ２Ｏ４＋０．７５ｍｏｌ／ＬＨＣｌ混合溶液洗脱Ａｌ，可获得
理想效果（图３）。此时，Ａｌ淋滤曲线不存在拖尾现
象，且回收率在８０％以上。

图 １　１．０ｍｏｌ／ＬＨＣｌ洗脱吸附于阳离子交换树脂的 Ｂｅ的
淋滤曲线

Ｆｉｇ．１　ＥｌｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓｏｆＢｅｏｎｃａｔｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｗｉｔｈ１．０
ｍｏｌ／ＬＨＣｌ

（ａ）—化学空白；（ｂ）—模拟样品。
图１（ｂ）中Ｃａ、Ｆｅ、Ｍｇ和Ｔｉ的淋滤曲线基本与横坐标重合。

图２　０．０５ｍｏｌ／ＬＨ２Ｃ２Ｏ４＋０．５０ｍｏｌ／ＬＨＣｌ洗脱吸附于阴离

子树脂的Ａｌ的淋滤曲线
Ｆｉｇ．２　ＥｌｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓｏｆＡｌｏｎａｎｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｗｉｔｈ０．０５

ｍｏｌ／ＬＨ２Ｃ２Ｏ４＋０．５０ｍｏｌ／ＬＨＣｌ
（ａ）—化学空白；（ｂ）—模拟样品。
图２（ａ）中Ｂｅ的淋滤曲线基本与横坐标重合；
图２（ｂ）中Ｂｅ、Ｃａ、Ｆｅ、Ｍｇ和Ｔｉ的淋滤曲线基本与横坐标重合。

２．４　总流程回收率
化学实验回收率常被用于检验所用试验方法的

准确程度和样品受到环境因素的干扰程度。本文

中，化学空白的回收率由加入的９Ｂｅ、２７Ａｌ的质量和
灼烧好的ＢｅＯ、Ａｌ２Ｏ３的质量计算得到；对于样品而
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图３　０．０５ｍｏｌ／ＬＨ２Ｃ２Ｏ４＋０．７５ｍｏｌ／ＬＨＣｌ洗脱吸附于阴离

子树脂的Ａｌ的淋滤曲线
Ｆｉｇ．３　ＥｌｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅｓｏｆＡｌａｎｉｏｎｅｘｃｈａｎｇｅｒｅｓｉｎｗｉｔｈ０．０５

ｍｏｌ／ＬＨ２Ｃ２Ｏ４＋０．７５ｍｏｌ／ＬＨＣｌ
（ａ）—化学空白；（ｂ）—模拟样品。
图３（ｂ）中Ｂｅ、Ｃａ、Ｆｅ、Ｍｇ和Ｔｉ的淋滤曲线基本与横坐标重合。

言，Ｂｅ的回收率计算方法与空白的计算方法相同，
Ａｌ回收率则由ＩＣＰ－ＡＥＳ测量的２７Ａｌ含量与灼烧好
的Ａｌ２Ｏ３的质量计算获得。本次研究中Ｂｅ的回收率
在８０％以上，部分可达９０％以上。Ａｌ的回收率相
对较低，但均在６０％以上。
２．５　化学空白的测量结果

已测量的１３组化学空白中，１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值的平
均值为 ７．４８×１０－１５，与其他实验室的结果（５×
１０－１５～８×１０－１５）［１０］具有可比性。２６Ａｌ／２７Ａｌ比值为
１．９６×１０－１５。

３　岩石样品测量实例
基于新建实验流程，尝试处理和测量祁连山北

部金佛寺南的一个岩石样品 ＪＦＳ。该样品位于祁连
山北侧河流三级阶地之上，低于祁连山现代冰川所

在高程约１０００ｍ，是全新世开始冰川退却后露出地
表的冰积砾石，岩性为黑云母二长花岗岩。根据祁

连山前河流三级阶地的１４Ｃ年代研究［２９］，野外估计

ＪＦＳ样品的年龄为１０ｋａ左右。
从样品中提取石英后，按照以上实验流程分离提

纯出Ｂｅ和Ａｌ，制成ＢｅＯ和Ａｌ２Ｏ３靶样，在ＡＭＳ上完
成测量，计算获得该样品的１０Ｂｅ和２６Ａｌ浓度（表３）。

１０Ｂｅ和２６Ａｌ暴露年龄（ｔ）由下列公式计算：

ｔ＝－１
λ
×ｌｎ１－Ｎ×λ( )Ｐ （１）

式中：λ是核素的衰变常数（ａ－１），其中λ１０Ｂｅ＝４．９９８
×１０－７，λ２６Ａｌ＝９．８７×１０

－７；Ｎ是核素浓度（ａｔｏｍｓ·
ｇ－１）；Ｐ是核素产率（ａｔｏｍｓ·ｇ－１·ａ－１）。

表 ３　ＪＦＳ样品的石英和 ９Ｂｅ载体质量、１０Ｂｅ／９Ｂｅ比值和
２６Ａｌ／２７Ａｌ比值

Ｔａｂｌｅ３　ＭａｓｓｅｓｏｆｑｕａｒｔｚｓａｍｐｌｅｓａｎｄＢｅｃａｒｒｉｅｒ，１０Ｂｅ／９Ｂｅ
ｒａｔｉｏａｎｄ２６Ａｌ／２７Ａｌｒａｔｉｏ

石英质量

ｍ／ｇ

９Ｂｅ载体质量
ｍ／ｍｇ

１０Ｂｅ／９Ｂｅ
相对误差

ＲＥ／％
２６Ａｌ／２７Ａｌ

相对误差

ＲＥ／％

３７．２０３９ ０．５２４６ １．７６×１０－１３ ２．８８ １．１２×１０－１２ ５．９１

１０Ｂｅ／９Ｂｅ、２６Ａｌ／２７Ａｌ比值分别用 ＮＩＳＴ标准 ＳＲＭ
－４３２５、美国加利福尼亚大学伯克利分校空间科学
实验室生产的２６Ａｌ校正。在１０Ｂｅ和２６Ａｌ暴露年龄计算
中，需要考虑纬度、海拔等对核素产率的影响。高纬

海平面的１０Ｂｅ和２６Ａｌ产率分别取 ４．９８ａｔｏｍｓ／ｇ和
３０．６ａｔｏｍｓ／ｇ［３０］，运用 Ｓｔｏｎｅ的纬度 －海拔校正方
法［３１］，获得采样点的１０Ｂｅ和２６Ａｌ产率。衰减长度和
样品密度分别为１６０ｇ／ｃｍ３和２．６５ｇ／ｃｍ３。年龄计
算结果见表４。

本文基于１０Ｂｅ和２６Ａｌ测量获得的暴露年代分别
为（１０．７±１．０）ｋａ和（１０．０±１．２）ｋａ（表４）。曹兴
山［２９］由１４Ｃ年代得出祁连山北麓河流三级阶地形成
小于１２ｋａ。考虑到暴露年龄是漫滩由河流下切而
形成阶地的年代，沉积年代是河流尚未下切形成阶

地时的年代，即沉积年代早于河流下切年代［３２］。本

文年代结果在 ±１σ范围内小于１２ｋａ，因此有较高
的可信度。

表 ４　ＪＦＳ样品的１０Ｂｅ和２６Ａｌ浓度以及１０Ｂｅ和２６Ａｌ暴露年龄
Ｔａｂｌｅ４　Ｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆ１０Ｂｅａｎｄ２６Ａｌ，ｅｘｐｏｓｕｒｅａｇｅｏｆ１０Ｂｅａｎｄ２６Ａｌ

样品 纬度／（°Ｎ） 经度／（°Ｅ） 海拔／ｍ 样品厚度／ｃｍ
浓度／（１０５ａｔｏｍｓ·ｇ－１）
１０Ｂｅ ２６Ａｌ

暴露年龄／ｋａ

１０Ｂｅ ２６Ａｌ

ＪＦＳ ３９．５６０８ ９８．７７５９ １７４６．４９ ５ １．６６±０．０５ １０．９０±０．６５ １０．７±１．０ １０．０±１．２
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４　结语
本文在前人建立的从石英样品提取和分离１０Ｂｅ

和２６Ａｌ实验流程的基础上，通过选择实验器皿和离
子交换树脂分离Ｂｅ和Ａｌ时所用酸的浓度等系列条
件实验，在中国科学院地球环境研究所建立了原地

宇宙成因核素１０Ｂｅ和２６Ａｌ暴露测年研究所需的样品
制备实验流程，并将其应用于一个采自祁连山的岩

石样品，测量的年代数据与前人研究结果一致。结

果表明，建立的实验流程可应用于１０Ｂｅ和２６Ａｌ暴露测
年研究的样品制备。然而，Ａｌ的总流程回收率不是
非常理想，极有可能是草酸根尚有残余从而影响

Ａｌ（ＯＨ）３不能完全沉淀，有待考证。进一步的研究
可尝试将Ａｌ洗脱液过阳离子树脂交换柱，采用 ＨＣｌ
或ＨＮＯ３洗脱Ａｌ，以期获得更理想的实验结果。

致谢：感谢中国科学院地球环境研究所熊晓虎助理

研究员在元素含量测定中给予的帮助；感谢南京师

范大学地理科学学院沈冠军教授在实验流程设计和

文章撰写过程中，提出的宝贵意见和建议。
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ｓｔｒｉａｌｒｏｃｋｓ［Ｊ］．ＡｎｎｕａｌＲｅｖｉｅｗｏｆＥａｒｔｈａｎｄＰｌａｎｅｔａｒｙ
Ｓｃｉｅｎｃｅｓ，１９８８，１６：３５５－３８８．

［２２］　ＶｏｇｔＳ，ＨｅｒｐｅｒｓＵ，ＦｒｅｓｅｎｉｕｓＺ．Ｒａｄｉｏｃｈｅｍｉｃａｌｓｅｐａｒａ
ｔｉｏｎｔｅｃｈｎｉｑｕｅｓｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｌｏｎｇｌｉｖｅｄ
ｒａｄｉｏｎｕｃｌｉｄｅｓｉｎｍｅｔｅｏｒｉｔｅｓｂｙｍｅａｎｓｏｆａｃｃｅｌｅｒａｔｏｒ
ｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，
１９８８，３３１（２）：１８６－１８８．

［２３］　ＣｈｉｌｄＤ，ＥｌｌｉｏｔｔＧ，ＭｉｆｓｕｄＣ，ＳｍｉｔｈＡＭ，ＦｉｎｋＤ．
ＳａｍｐｌｅｐｒｏｃｅｓｓｉｎｇｆｏｒｅａｒｔｈｓｃｉｅｎｃｅｓｔｕｄｉｅｓａｔＡＮＴＡＲＥＳ
［Ｊ］．ＮｕｃｌｅａｒＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓａｎｄ Ｍｅｔｈｏｄｓｉｎ Ｐｈｙｓｉｃｓ
ＲｅｓｅａｒｃｈＳｅｃｔｉｏｎＢ，２０００，１７２：８５６－８６０．

［２４］　ＩｖｙＯｃｈｓＳ．Ｔｈｅｄａｔｉｎｇｏｆｒｏｃｋｓｕｒｆａｃｅｓｕｓｉｎｇｉｎｓｉｔｕ
ｐｒｏｄｕｃｅｄ１０Ｂｅ，２６Ａｌａｎｄ３６Ｃｌ，ｗｉｔｈｅｘａｍｐｌｅｓｆｒｏｍ
ＡｎｔａｒｃｔｉｃａａｎｄｔｈｅＳｗｉｓｓＡｌｐｓ［Ｄ］．ＵＳＡ：ＯｒｅｇｏｎＳｔａｔａｅ
Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ，１９９６．

［２５］　武振坤，周卫健，刘敏，余华贵，潘彩文，孔祥辉，卢雪

峰．黄土样品的 ＢｅＯ制备及 ＡＭＳ测量 ［Ｊ］．核技术，
２００８，３１（６）：４２７－４３２．

［２６］　Ｉｓｏｔｏｐｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎｑｕａｒｔｚｃｈｅｍｉｓｔｒｙ：１０Ｂｅａｎｄ２６Ａｌｅｘｔｒａ
ｃｔｉｏｎ［ＥＢ／ＯＬ］．ｈｔｔｐ：∥ ｗｗｗ．ｐｈｙｓｉｃｓ．ｐｕｒｄｕｅ．ｅｄｕ／
ｐｒｉｍｅｌａｂ／ＭＳＬ／Ｆｌｏｗｃｈａｒｔ％２０ｃｏｐｙ．ｊｐｇ．

［２７］　ＮｉｓｈｉｉｚｕｍｉＫ，ＩｍａｍｕｒａＭ，ＣａｆｆｅｅＭＷ，ＳｏｕｔｈｏｎＪＲ，
ＦｉｎｋｅｌＲＣ，ＭｃＡｎｉｎｃｈＪ．Ａｂｓｏｌｕｔｅｃａｌｉｂｒａｔｉｏｎｏｆ１０Ｂｅ
ＡＭＳｓｔａｎｄａｒｄｓ［Ｊ］．ＮｕｃｌｅａｒＩｎｓｔｒｕｍｅｎｔｓａｎｄＭｅｔｈｏｄｓｉｎ
ＰｈｙｓｉｃｓＲｅｓｅａｒｃｈＳｅｃｔｉｏｎＢ，２００７，２５８：４０３－４１３．

［２８］　杭州大学化学系分析化学教研室．分析化学手册
（第二分册）［Ｍ］．北京：化学工业出版社，１９９７：１８５．

［２９］　曹兴山．河西走廊全新统 ［Ｊ］．甘肃地质，１９８９（１０）：
１－１９．

［３０］　ＢａｌｃｏＧ，ＳｔｏｎｅＯＪ，ＬｉｆｔｏｎＡＮ，ＤｕｎａｉＪＴ．Ａｃｏｍｐｌｅｔｅ
ａｎｄ ｅａｓｉｌｙａｃｃｅｓｓｉｂｌｅｍｅａｎｓｏｆｃａｌｃｕｌａｔｉｎｇｓｕｒｆａｃｅ
ｅｘｐｏｓｕｒｅａｇｅｓｏｒｅｒｏｓｉｏｎｒａｔｅｓｆｒｏｍ １０Ｂｅａｎｄ２６Ａｌ
ｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｓ［Ｊ］．ＱｕａｔｅｒｎａｒｙＧｅｏｃｈｒｏｎｏｌｏｇｙ，２００８，
３：１７４－１９５．

［３１］　ＳｔｏｎｅＯＪ．Ａｉｒｐｒｅｓｓｕｒｅａｎｄｃｏｓｍｏｇｅｎｉｃｉｓｏｔｏｐｅｐｒｏｄｕ
ｃｔｉｏｎ［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＧｅｏｐｈｙｓｉｃａｌＲｅｓｅａｒｃｈ，２０００，１０５
（Ｂ１０）：２３７５３－２３７５９．

［３２］　张培震，李传友，毛凤英．河流阶地演化与走滑断裂
滑动速率 ［Ｊ］．地震地质，２００８，３０（１）：４４－５７．
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