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摘 要：研究了人工合成锆石并加入微量元素的实验方法和条件。人工合成锆石是以氧化锆和硅酸锂为原料，以钼

酸锂和氧化钼为助熔剂，并加入其他元素如<=、,>、?@、A、’B、(@等元素，充分混匀后转入带盖铂金坩埚中，在高温

马弗炉中连续加热生长形成锆石晶体。利用激光剥蚀系统与电感耦合等离子体质谱技术分析了合成锆石晶体中微

量元素含量和,>C<=同位素组成，结果表明合成锆石晶体中,>、?@、A、’B、(@等微量元素含量不均一，而<=的含量

和,>C<=同位素组成有很好的均一性。
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8&9:(同位素研究是近几年来发展最为迅速的

一门同位素定年和地球化学示踪技术之一。锆石中

有很高含量的:(A其:(元素的含量可达BCDE!
FE甚至更高G和较低含量的8&元素AHBIHBJK!
DBBIHBJK左右GL并且具有较高的封闭温度使之成

为:(同位素研究的理想矿物。锆石中由于8&M:(比

值较低AHNK8&MHNN:(比值通常小于BCBBFGL因而由

HNK8&衰变生成的HNK:(极少。因此L锆石:(同位素

比值可以代表锆石形成时的HNK:(MHNN:(比值L从而

为讨论其成因提供重要信息A?*-1/%))!"#$5LHOPBL
HOPH7Q,&0’%,!"#$5LFBBH7Q+,,4*,0 <**’L
FBBR7S&!"#$5LFBBNG。

锆石8&9:(同位素测试主要经历了T><@A热电

离质谱仪G、/#-9@><@A离子质谱G、<=9>=?9<@A多接

收等离子质谱仪GR个阶段A@*)-%"’LHOOU7T/+")V*))
*,0S*)0%"LHOOD7S&!"#$5LFBBNGL而 <=9>=?9
<@的出现使:(同位素发展速度明显加快L因其等

离子体源A>=?G具有高达PBBBW的温度使得传统

T><@技术在FBBBW下难以充分电离的:(元素完

全电离L使样品用量降至HB,3及以下L且测试数据

的精度显著提高L同时缩短了样品的处理和分析测

试时间L从而大大加快了8&9:(同位素的研究。<=9
>=?9<@和8;A激光剥蚀系统G的联用使得锆石:(
同位素的原位A+,’+-&G微区分析成为现实L并简化了

样品制备流程L在保持较高的准确度和精度的同时

大大提高了分析效率A8+!"#$5LFBBR7X&!"#$5L
FBBU7S&!"#$5LFBBN7Y&*,!"#$5LFBBPG。通过与

锆石的背散射图像AZ@[G或锆石的阴极发光图像

A=8G结合L还可获得锆石:(同位素组成的空间变

化信息。特别是配合锆石原位微区\9?]年龄和微量

元素组分L锆石的:(同位素数据可对锆石的成因演

化提供重要的制约AS+)0%!"#$5LFBBH7̂ /%,3!"
#$5LFBBK78+&!"#$5LFBBN7:*""+’#,!"#$5LFBBP7
<*--%+,+!"#$5LFBHBG。8;9<=9>=?<@锆石:(同

位素原位微区分析结果的精确度和标准样品的选

取、质量校正及分馏校正密切相关L而其中最难解决

的关键问题是锆石:(同位素标准样品的均一性和

Y]的 准 确 校 正AS&!"#$5LFBBK7X+%!"#$5L
FBBPG。尽管已有的锆石标准样品如OHDBB、<_‘9H、

ab9H等 可 较 好 地 应 用 于 对 测 定 样 品 进 行 校 正

AS+%0%,]%12!"#$5LHOOD7S##0/%*0*,0:%"3-L
FBBD7[)/)#&!"#$5LFBBK7b*,,%LFBBPGL但在锆石

中Y]和8&含量很高或很低的时候不能达到完美的

效果L此外OHDBB等天然锆石标准样品中8&9:(同

位素比较均一L但在某些颗粒中仍然存在不均一现

象Aa"+((+,!"#$5LFBBKG。人工合成锆石能控制其

8&9:(同位素组成和均一性L因此L研制能够作为锆

石8&9:(同位素比值分析测试的标准样品L用于对

分析测试样品进行校正L可提高8;9<=9>=?<@锆

石8&9:(同位素原位微区分析的准确度和精密度。

HNK:(有F个同质异位素HNK8&和HNKY]L在进行

HNK:(MHNN:(比值测定时L必须对这F个同质异位素

进行准确扣除。对HNK8&和HNKY]的干扰进行扣除通

常采用如下方程式。其中L-为真值7.为测试值7%
为质量数71#""为校正值。

!A:(Gc
),A

HNO:(MHNN:(-
HNO:(MHNN:(.

G

),A%HNO%HNNG
AHG

HNK:(
HNN:(1#""

cd
HNKA:(eY]e8&G.JHNKY]JHNK8\

HNN:(.
fI

A%HNK%HNNG
!A:(G AFG

由于锆石的HNK8&MHNN:(比值通常小于BCBBFL因
此锆石的HNK:(的干扰主要来自HNKY]。但遗憾的是L
由于目前对Y]的丰度值认识不一L导致不同研究者

的HNKY]校正方案不同AS&!"#$5LFBBKLFBBNG。被

认为比较好的方案是直接采用锆石激光剥蚀过程中

的!Y]值L为保证每个数据点的精度L采用平均!Y]
值来进行Y]校正。8;9<=9>=?<@分析测定锆石

:(同位素比值的准确度主要取决于Y]的同位素比

值L而!Y]值的选择对低Y]M8&比值的样品影响不

大L但对高Y]M8&比值的样品有很大影响。因此人

工合成具有不同Y]M8&比值的锆石L以研究在不同

Y]M8&下:(同位素的准确测定方法。目前L人工合

成锆石8&9:(同位素标样在国际国内都未见报道L
因此人工合成锆石:(同位素标样有重要的实际意

义和应用价值。
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! 实验

!"! 仪器和试剂

!"!"! 仪器

本文所有实验和分析测试均在西北大学大陆动

力学国家重点实验室完成。#$%&$’#(是由英国)*
公司生产的)*+,-./-01#$%&$’#(多接收等离

子体质谱2345激光剥蚀系统6是由德国相干公司

5$789:9;<6生产的激光剥蚀系统5=973-.>??@6。)*
+,-./-01#$%&$’#(为第二代双聚焦系统2拥有

由A个离子计数器和!>个法拉第杯组成的检测器

系统和!对放大透镜系统5B*-;!"#$"2>??C6。激光

剥蚀系统由$D#’9E’:7!?>4:F!GA;/准分子激

光器和一套=973-.>??@’3H(控制系统组成2包

括一套自动样品台、激光光束均匀系统和观察系统。

本研究采用的能量密度为!?IJK/>2以减缓激光剥

蚀的速率2从而降低激光剥蚀过程引起的同位素分

馏效应5仪器描述详见B*-;!"#$"2>??C6。L%&$’%
#(是由美国M-:N-;公司生产的M-:N-;C>?%#(2该
仪器的G?度偏转离子透镜能够以较高效率将离子

会聚到双离轴四级杆中2具有极高的离子提取效率

并排除质谱仪中的光子和中性粒子2灵敏度显著提

高5高灵敏度溶液模式下2!!@&;的灵敏度大于!C??
#K+.J!O·OP!6。检测器为全数字不连续打拿极电子

倍增器2无需常规不连续打拿极电子倍增器的脉冲、

模拟模式校正。经过适当校正后2该检测器的动态线

性范围可达!?!>。高温马弗炉是由Q89:/7(KN9;<NRNK
公司生产的S-:;.<9-TQ89:/7,U;9型高温马弗炉2温
度范围C??"!V??W。激光拉曼光谱测试采用英国

19;.8-X公司生产的N;MN-型激光拉曼分析仪2激发

光源@!Y;/2仪器的重复性小于Z?[>个波数\硅

5(N6的三节峰信噪比大于!?]!\空间分辨率横向为!

!/2纵向为>!/\激光阻挡水平优于!?!Y\全范围

无等离子线2光谱范围!??"G???K/P!。本研究中

使用34%L%&$’%#(分析锆石中的元素组成2利用

34%#$%&$’#(分析锆石中3*%0R同位素组成。

!"!"> 试剂

所用的硝酸、盐酸和氢氟酸均经过亚沸蒸馏制

得5B*-;!"#$"2>???62去离子水由5!C[>##·K/6
美国#N,,N+7:9公司生产的#N,,N%L系统制得2本实验

中所使用的其他试剂见表!。

表! 实验中所使用的试剂

"#$%&! ’(&)*+#%,&#-&./01&2*.&34&,*)&./

试剂 生产公司 类型 描述

:̂D> 4,R--9.-: 微晶粉末 纯度GG"GG_
3N>(NDA 4,R--9.-: 微晶粉末 纯度GG"GG_
3N>#7DY 4,R--9.-: 粉末 纯度GG_
#7DA 4,R--9.-: 粉末 纯度GG"GG_
QND> 4,R--9.-: 粉末 纯度GG"GG_
QN )$($ 溶液 !???‘!?Pa2!?_0>(DY
H )$( 溶液 !???‘!?Pa2@_0)DA
Q8 I#$ 溶液 !???‘!?Pa2@_0)DA
’b )$( 溶液 !???‘!?Pa2!?_0)DA
0R 4,R--9.-: 溶液 !???‘!?Pa2@_0$,
Bb )$( 溶液 !???‘!?Pa2@_0)DA
3* )$( 溶液 !???‘!?Pa2@_0)DA
3- )$( 溶液 !???‘!?Pa2@_0)DA
c* )$( 溶液 !???‘!?Pa2@_0)DA
)T )$( 溶液 !???‘!?Pa2@_0)DA

氨水 ($1$% 溶液 分析纯

注d$)$(d国家标准溶液2国家钢铁材料测试中心钢铁研究总院\

%($1$d国药集团化学试剂有限公司。

!"5 合成锆石及测试样品准备

!">"! 合成锆石步骤

人工合成锆石是以氧化锆和硅酸锂为原料2以

钼酸锂和氧化钼为助熔剂在高温5C??"!@??W6下

生长形成的锆石50-;K8-:!"#$"2>??!\FN;K8!"
#$"2>??!6。本实验将添加不等量微量元素进行试验

5表>62以研究锆石的形成和生长条件2以及微量元

素5H、Q8、’b、QN等6和0R同位素的组成和变化。步

骤为d$ 使用天平准确称量氧化锆、硅酸锂、钼酸

锂、氧化钼以及其他固体粉末试剂若干2放在称量纸

上2充分混匀\% 使用移液器量取一定量溶液试剂2
置入特氟龙5’QFc材质6的S7/b溶样弹中2混合均

匀后放在电热板上!?@W蒸干\& 将已称取的固体

粉末试剂与溶液试剂蒸干后的粉末在称量纸上混

匀\将所有试剂的混合物转入铂金坩埚中\’ 将装

有试剂的铂金坩埚放置在高温马弗炉中2开始缓慢

升温2达到C??W后快速升温至G@?W并保持V>8\
(G@?W保温V>8后2关闭马弗炉等其自然冷却2待
冷却取出铂金坩埚2加入氨水在电热板上加热煮沸2
以除去残余的助熔剂2再用 #N,,N%L水清洗数次2沉

淀颗粒即为锆石晶体2烘干后备用。

!C>第>期 陈开运等：人工合成锆石3*%0R同位素标样方法研究

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

  

 
 

 



表! 实验顺序和实验中加入的元素及数量

"#$%&! ’()&*+,&-./&01&-2&#-301#-.+.456&%&,&-./#33&3.5,+(.1*&,#.&*+#%

物质单位
! "#

$%&’ #(’)(&* #(’+,&- +,&* . /0 12
/(3/(&’!

"#

45 62 #7 #8 6 9: ;7
摩尔含量3< *=>> *=>> ?=@> AB=@>
!C3< ’=@? D=AA E=>B AB=@>
F%GD >=DAB>B >=D*@E’ >=BB*’ B=’?DD
F%’GD >=DAB*E >=D*B@’ >=BBD-* B=@@@E >=>B-- >=>B-- >=>B-- *=’
F%’G’ >=DAB@E >=D*BEB >=B@?A@ B=’A?@ >=>B-- >=>B-- >=>B--
F%*GD >=DA*D- >=D*B’E >=B@EAD B=’BB- >=D >=D >=D >=D"# *=* >=>*>=>*>=>*
F%*G’ >=DABE’ >=D*BAB >=B@?-E B=*D-B >=D >=D >=D >=D"# *=* >=>*>=>*>=>*>=>*>=>*
F%-GD >=DA?’- >=D*BD* >=B@BEB B=’?’> - * * >=>>*>@! *=* >=>*>=>*
F%-G’ >=DA?>A >=D*B*? >=B@B-D B=’?D’ - * * >=>>-ED! *=* >=>*>=>*>=>* >=>*

注H/(3/(&’!表示加入不同形态的/(I包括以溶液形式加入的先量取一定量含/(标准溶液J单位H"#K蒸干后加入混合粉末中I或称取一定
量的固体/(&’粉末J单位H!K直接加入到混合粉末中。

D=’=’ 测试样品准备

将合成的锆石晶体和锆石45同位素标准样品

+&9GD、LMGD、ED@>>及9N)/)O+BD>玻璃分别用

双面胶粘在载玻片上I放上1PQ环I然后将环氧树

脂和固化剂进行充分混合后注入1PQ环中I待树脂

充分固化后将样品座从载玻片上剥离后I在砂纸上

打磨至样品露出D3*I然后抛光机上抛光。在进行样

品测定之前用稀49&*溶液J体积比为’<K清洗样

品表面I以除去样品表面潜在的污染。

7=8 数据获取和处理

本研究利用#RGNQ1G+)分析锆石中的元素含

量I利用#RG+QGNQ1+)分析锆石中#7G45同位素

组成。仪器运行过程中采用高纯度J"EESEEE<KR%
气为 等 离 子 源。在 进 行 样 品 分 析 测 试 之 前I利 用

9N)/)O+BD>对NQ1G+)仪器进行参数优化I使仪

器达到高灵敏度、高稳定性的信号I且具有较低的氧

化物产率J/0&3/0#>=@<K和背景空白。利用锆石45
同位素标准样品+&9GD对+QGNQ1G+)进行仪器参

数优化I使仪器达到灵敏度高、稳定性好的信号。

激光剥蚀采样方式采用单点聚焦剥蚀I以高纯

4T气为剥蚀物载气I激光能量@@"MI剥蚀频率B
4F。UGNQ1+)数据采集选用一个质量峰采集一点的

跳峰模式J1T8V4,WW(X!KI所有分析元素单点停留时

间J:YTZZ[("TK均设定为D>"\。每测定D>个分析点

分析9N)/)O+BD>一次。信号采集采用时间分辨

分析模式J/ORI/("TOT\,Z]T:RX8Ẑ\(\KI每个分析

点的气体背景采集时间为*>\I样品信号采集时间

约->\I单点分析总时间为E>\。+QGNQ1G+)数据采

集也采用/OR模式I气体背景采集时间为*>\I样

品信号采集时间约@>\I数据采集设置同文献678X
等J’>>AK。本次实验仪器工作参数见表*。

表8 仪器工作参数

"#$%&8 9)&*#.+-:)#*#,&.&*/56+-/.*1,&-./
激光剥蚀系统工作参数J&WT%8[(X!18%8"T[T%\,5#8\T%HLT,#8\’>>@
Q,"1T_1%,D>’K
激光波长J#8\T%‘8]TZTX![0K DE*X"
激光能量JCT8";XT%!̂K @@"M
激光频率J#8\T%a%Tb7TXĉK B4F
斑束直径JCT8"d(8"T[T%K --!"
信号测量时间J)(!X8Z+T8\7%(X!/("TK ->"@>\
背景测量时间JC8cV!%,7X:/("TK *>\
4T载气流速JQ8%%(T%L8\aZ,YK >=A#3"(X

P8%(8XA’>G+)工作参数J&WT%8[(X!18%8"T[T%\,5P8%(8XA’>G+)K
等离子气流速J1Z8\"8aZ,YK DB=>#3"(X
辅助气流速JR7_(Z(8%̂aZ,YK D=?#3"(X
雾化气流速J9T27Z(FT%aZ,YK >=@?#3"(X
包壳气流速J\0T8[0L8\K >=@#3"(X
Oa功率JNQ1Oa1,YT%K D=*@V‘
第一提取透镜Ja(%\[;_[%8c[(,X#TX\K e’P
第二提取透镜J)Tc,X:;_[%8c[(,X#TX\K eDD’P
第三提取透镜J/0(%:;_[%8c[(,X#TX\K e’>>P
角镜JQ,%XT%#TX\K e’’@P
左镜J+(%%,%#TX\#T5[K *?P
右镜J+(%%,%#TX\O(!0[K ’BP
地镜J+(%%,%#TX\C,[[,"K *>P
入口镜J;X[%8XcT#TX\K DP
a%(X!!T偏压Ja%(X!TC(8\K e’=*P
入口板J;X[%8XcT1Z8[TK e*>P
1,ZT偏压J1,ZT2(8\K >P
971Z8\"8+QGNQ1G+)工作参数J&WT8[(X!18%8"T[T%\,5971Z8\"8
+QGNQ1G+)K
Oa功率JOaW,YT%K D*>>‘
反射功率JOT5ZTc[W,YT%K #D>‘
冷却气JQ,,Z(X!!8\K D*#3"(X
辅助气JR7_(Z(8%̂!8\K >=A#3"(X
包壳气J)0T8[0!8\K >=B’#3"(X
锥JQ,XTK 9(cVTZ
干气溶胶灵敏度J)TX\([(]([̂K ’>>P3WW",X[,[8Z452T8"
背景采集时间JC8cV!%,7X:[("TK *>\,XWT8VFT%,J&1$K
积分时间JNX[T!%8[(,X[("TK >=’\5,%Z8\T%I[,[8Z[("T@>\
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样 品 中 元 素 含 量 数 据 处 理 采 用!"#$%&’(’)
"’*+,-程序./#$01"234’54367893(:;</7;9=374=7>
.?3@!"#$,1A--B>1背景信号采用C-9的气体空白

平均信号1元素含量计算采用D!%E%0$FG-作为

外标1以AH%3作为内标元素.#7’8=7!"#$,1GHH+I
/’;!"#$,1A--AI?3@!"#$,1A--B>1外部标准的校

正采用线性拟合1误差的计算考虑了标准参考值的

误差。加权平均值计算及绘制采用!9;J*;(KLM.678
CNAC>.?@OP3Q1A--C>。?@RS<同位素数据计算和校

正使用实验室自编程序1以 $TDRG、/URG和HGV--
为外部标准1对测试数据进行同位素分馏校正1数据

校正详细描述见文献W@’4等.A--B>1以平均!WXCG
.基于G+CWXKG+GWX>为校正参数对测试值进行处理以

扣除G+FWX对G+FS<的干扰。$TDRG、/URG和HGV--三

个标 准 锆 石 的 ?@RS<同 位 素 测 试 结 果 分 别 为

-NABA+CFY-N-----B.G!>1-NABAC-+Y-N----GC
.G!>1-NABA-AAY-N----AA.G!>1与已发表文献中

的参考值.推荐值>在误差范围内完全一致.Z;;O)
27’O’4OS78Q(1A--VIL*2*;@!"#$,1A--FI/83<<34
!"#$,1A--F>。

A 结果及讨论

在常压下由钼酸锂和氧化钼组成的助熔剂的熔

融温度为+HF[。因此1此方法合成锆石的最低温度

为B--[。通过实验发现1在较高温度下1锆石结晶生

长的速度快些1但结晶颗粒较小I而在较低的温度下

缓慢接近1生成的锆石晶体可达-NC"-NF\\。本实

验共合成]批+个样品1各个样品原料和加入元素

的量见表A1其余实验条件都是在HV-[高温下生长

+A21合成的锆石晶体颗粒有很好的晶型1呈四方双

锥状.图G>。对其晶体激光拉曼测试发现1+个样品

的拉曼光谱图完全重合1有A个非常典型的特征峰1
分别为CVV=\ Ĝ和G--F=\ Ĝ左右1与锆石标型矿

物晶体的激光拉曼光谱图完全一致.图A>1表明合成

的锆石有很好的晶体结构。?_R!"#R$%微量元素测

试及?_R$"R!"#$%?@RS<同位素测试结果详见下

文。

!"# 样品$%&#
‘8RG是以氧化锆和硅酸锂为原料1以钼酸锂和

氧化钼为助熔剂在HV-[高温下生长+A2合成的锆

石晶体。对生长的锆石进行?_R!"#R$%微量元素的

分 析测试1分析结果显示15、E2、#X等元素含量很

图G 合成的锆石晶体颗粒

a3Q,G #2;(;Q8’J2;<9:4(27(3=b38=;4=8:9(’*

图A 合成的锆石晶体颗粒激光拉曼光谱图

a3Q,A 0’\’49J7=(8’;<9:4(27(3=b38=;49

低.表]>1这是由于没有加入其他元素1合成的锆石

中基本不含5、E2、#X等微量元素.表]>1但含有约

GCcG-̂ F的S<元素1且不同颗粒S<含量测试值的

相对标准偏差.0%&>为VNCd1表明S<含量较均一1
这些S<来源于氧化锆粉末。由于没有额外添加S<
元素1使得生长的锆石晶体中S<元素含量仅GCc
G-̂ F1与?_R$"R!"#$%?@RS<同位素分析的检出

限接近1因而不能使用?_R$"R!"#$%对其进行?@R
S<同位素比值测定。

!"! 样品$%!&#
‘8ARG是在原料和助熔剂的基础上1加入了5、

E2、#X、S<]种元素1实验条件同‘8RG。对生长的锆

石进行?_R!"#R$%微量元素分析测试的结果显示1
5、E2、#X含量很低1基本不含?@和WX.表]>1可见

加入的5、E2、#X很少进入晶体1而S<的平均含量

为FG-]cG- F̂.%eGA10%&eVN]d>1这是因为S<
元素在锆石中的分配系数值大于G---.图C>1而5、

CBA第A期 陈开运等：人工合成锆石?@RS<同位素标样方法研究

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

  

 
 

 



表! 合成锆石微量元素含量 !!"#$%&

"#$%&! "’#(&&%&)&*+(,*+&*+,-./*+0&+1(21’(,*.

’() *+(( ,-.# /01"2 ,-3.# /01"2 ,-3.3 /01"2 ,-4.# /01"2 ,-4.3 /01"2 ,-5.# /01"2 ,-5.3 /01"2

6 4# 73&8& $8$ #9:&8& #$:83 #&$;8# #4#89 5;85 #7$8& 5778$ #3385 ;&583 ;;87 3;$8$ 3#;89
<’ 59 $8535 #738# $8&57 5:89 $854# ;;8# $8:5: &783 #84$$ 448: :$8&#4 7983 #78#4$ 778;
= :9 >? 5&8; >? >? >? >? >? >? >? >? $835& #98$ $83$3 #$8;
>@ 94 $8$95 #:87 $859$ &87 $87$$ 78; $83#; 78# $83$: 989 $8$;5 #585 $8$7: 348$
A+ #49 $8$$# #$&84 $8$$# #558$ $8$$$ #$#85 $8$$3 #$387 $8$$5 #3:8# $8$#; #438$ $8$$# #5385
BC #5$ $8$$4 738: $8$$4 &484 $8$$3 5$8: $8$$7 ;$8$ $8$$5 9$8# $8$$: 7985 $8$$& #558:
6- #5# $8$$$ #:48$ $8$$$ #$&83 $8$$# 34:83 $8$$4 4#78: $8$$$ #;;8$ $8$$3 #7787 $8$$$ #3;8:
>D #5& $8$$7 &&8: $8$#5 5387 $8$#$ 5389 $8$#5 5583 $8$79 &58& $8$$: &#85 $8$$: 7;8$
0* #5; $8$$3 #4#8$ $8$$5 778: $8$$7 &38& $8$$5 &983 $8$$4 #3&8# $8$$5 ;$8: $8$$7 #$$8:
EF #74 $8$$# #$&87 $8$$3 37&83 $8$$# 3$$87 $8$$3 3##8; $8$$$ #$989 #85$5 778# $8$$$ 3&58&
GD #7; $8$$5 9$87 $8$$4 :&87 $8$$3 ##$8& $8$$5 &;8; $8$$: &58# $8$94 7$87 $8$&: 5985
<@ #79 $8$$# #448& $8$$# ;78# $8$$# ;;8& $8$$# 5485 $8$$# #3:84 $8$$# &#83 $8$$$ ##&8:
1H #&4 $8$4& 7783 $8$3; &58; $8$3# :58& $8$45 5;8: $8$44 5$87 $8$4$ 7;8& $8$44 4:8&
I) #&7 $8$$3 ;:8: $8$$3 7487 $8$$# &589 $8$$4 7484 $8$$4 #&783 $8$$3 7584 $8$$3 478:
E- #&& $8$$: &784 $8$$9 7&84 $8$$& &583 $8$#3 7385 $8$## 5;8# $8$$; #:8$ $8$#3 738#
<* #&9 $8$$# 7$89 $8$$3 ;#8& $8$$# :#8: $8$$4 738# $8$$4 548; $8$$3 598& $8$$4 7$8:
=@ #;3 $8$#7 ;#8& $8$#5 5:85 $8$#3 7:8# #98449 4:84 358&45 4483 3$83;5 4:8& 3589&: 3989
AF #;7 $8$$5 748; $8$$5 738# $8$$4 7#83 3583$7 4;87 4$85#; 4#87 378$&9 478; 4#89$9 3983
IJ #;: #48; 784 &#$587 785 #489 585 &:#:8& 78& ;79:85 58$ #$$#$8; 48$ :&5;8; 983
<+ #:# $8$3# 4789 $8$5& #385 $8$#4 &#8$ $8$4$ 3485 $8$39 3$83 $8$34 7$8: $8$#7 4:85
6@ 3$: $8$&4 &78; $84#$ ;78& $8#59 #&8: $8$7$ 5584 $83#$ 998& #87$3 #&485 587&5 #:983
<K 343 $8$$; &#89 $8$$9 7;8$ #8&47 &58$ 38#&; 358# 38;5# &$87 ##48:&$ 748# 79845# 778#
L 34: $8$#5 #7787 $8$#3 #3485 $87:4 :984 $8::4 738& $877; &784 &58;97 :485 358##& &$83

注M上表中所列的元素含量为多次测试N"!#$O平均值P>?表示没有检测。

<K、6@的分配系数相对较低N图4O。不同锆石颗粒中

L、<K、6@含量值的相对标准偏差N/01O大于7;2P
表明L、<K、6@在不同颗粒中含量变化很大P而IJ
元素含量比较均一P不同颗粒IJ的相对标准偏差

N/01O值仅为7Q52。对合成的锆石晶体颗粒进行

A?.RB.SB6R0IJ同位素测定P由于锆石晶体基本

不含AF和=@P在计算#;&IJ"#;;IJ比值过程中没有

对其进行AF和=@的校正P仅得出#;&IJ"#;;IJ比值P
#;&IJ"#;;IJ加 权 平 均 值 为$Q3:33$9T$Q$$$$$9
N3!P#U#3PR0V1U$Q73OP见图5。

345 样品6’373
,-3.3是在原料和助熔剂的基础上P加入了L、

<K、6@4种元素P其他实验条件同,-.#。对生长的锆

石进行A?.SB6.R0微量元素分析测试的结果表明P
L、<K、6@含量分别为$Q7:W#$%&、#Q&4W#$%&、

$Q#7W#$%&P不同颗粒中L、<K、6@含量的/01均

大于#&2P这说明不同锆石颗粒中元素含量分布很

不均匀P可见单元素标准溶液蒸干后的产物加入的

L、<K、6@很难进入锆石晶格P这与其在锆石中的分

配系数及所加入元素的价态或化合物成分有关P需待

图4 锆石中不同元素的分配系数

X’Y84 6Z)[()J\+-[’[’)]̂)CJJ’̂’C][(N$OJ)-/EE+]D)[KC-
[-+̂CCZC*C][(’]_’-̂)]J-)*\F@Z’(KCD+-[’̂ZC(

图中锆石不同元素的分配系数根据文献NV+[()]%&’(8P#99;‘
<K)*+(%&’(8P3$$3‘I+]̂K+-+]DVC([-C]C]P3$$;O统计的平均

值P灰色区域为分配系数变化范围

[KC\+-[’[’)] )̂CJJ’̂’C][()JD’JJC-C][CZC*C][(’]_’-̂)]+-C+aC-+YC

a+ZFC(J-)*[KC\F@Z’(KCDZ’[C-+[F-CND+[+J-)*V+[()]%&’(8P#99;‘
<K)*+(%&’(8P3$$3‘I+]̂K+-+]DVC([-C]C]P3$$;OP[KCY-+H+-.

C+(+-Ca+-H’]Y-+]YC()J[KC’-D’([-’@F[’)]̂)CJJ’̂’C][(

5:3 岩 石 矿 物 学 杂 志 第4#卷

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

  

 
 

 



图! "#$%&锆石’(同位素加权平均值)*+及其比值正态分布图),+
-./0! 12./3425*62#*/2)*+*7578#9*:5.;4#.,<4.87/#*=3),+8(’(.;848=.>#*4.8;(8#?.#>87"#$%&

进一步研究。’(元素含量很低@仅为&!A&BCD@未对

其进行E<%’(同位素EF%GH%IHJGK分析测试。

!"# 样品$%&’(
"#L%&是在原料和助熔剂的基础上@加入了M、

N3、J,、N.、’(、O,、E<、E*P种元素@实验条件同"#L%
&。对合成的锆石晶体进行EF%IHJ%GK元素含量分

析@测试结果显示@M、N3、J,、N.、E*含量很低)见表

!+@不同颗粒的M、N3、J,、N.、E*含量变化很大@且

在同一颗粒中元素分布很不均匀@N.的含量很低可

能与加入的N.元素的组成)化合物成分+有关@而E*
含量很低则可能与锆石中E*元素的分配系数低有

关)见图L@E*的分配系数小于&+。’(元素含量为D
P&PQDA&BCD)!R&&@SKTRUQDV+@E<%’(同位素

EF%GH%IHJGK分析测试的结果显示@其’(同位素

组成有很好的均一性@&WD’(X&WW’(加权平均值为

BQ$P$$&LYB0BBBBBP)$!@!R&!@GK1TR&+)图

U+@其&WD’(、&WDO,和&WDE<的组成见图D。

图U "#L%&)*+和"#L%$),+锆石’(同位素加权平均值

-./0U 12./34*62#*/2/#*=38(’(.;848=.>#*4.8;.7?.#>87"#L%&)*+*75"#L%$),+

图D "#L%&和"#L%$锆石’(与O,)*+、’(与E<),+同位素相关图

-./0D O,%’()*+@E<%’(),+.;848=2>8##2:*4.875.*/#*98(?.#>87"#L%&*75"#L%$

UP$第$期 陈开运等：人工合成锆石E<%’(同位素标样方法研究

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

  

 
 

 



!"#样品$%&’!
!"#$%是在!"#$&的基础上多加了’和()两种

元素*实验条件同!"#$&。对生长的锆石晶体进行

+,$-./$01元素含量分析*测试结果表明*2、34、

/5、36、’、()含量很低7见表89*且很不均匀*36的

含量很低可能与加入的36化合物成分有关*而()
含量很低则可能与锆石结晶过程中()的分配系数

很低7图#*()分配系数均小于&9有关*’的含量相

对较高*是因为’在锆石晶体中分配系数很高*’元

素容易进入晶格。:;元素含量为<=>?@8A&BCD7!
E&&*F1GE8@BH9*+,$0.$-./01对锆石中+I$
:;同位素分析测试的结果表明*其:;同位素组成

有很 好 的 均 一 性*&<D:;J&<<:;加 权 平 均 值 为

B@%?%%&BKB@BBBB&B7>=H.+*!E&D*01LGE

&@?97图=9*其&<D:;、&<D’5和&<D+I的组成见图D。

!"( 样品$%)’*
!"8$&是在原料和助熔剂的基础上*将含有2、

34、/5、’、:;、’5、+I的溶液在电热板上&=BM蒸干

后的物质和称取的定量36N%粉末*与原料一起在玛

瑙研钵手工研磨&BO6P*充分混匀后倒入到坩埚中*
其他实验条件同!"$&。不同颗粒中元素含量平均值

见表8*36元素含量?B@DA&BCD*:;元素平均含量

为&BB&BA&BCD7!E%<*F1GE#@BH9*+,$0.$
-./01对锆石+I$:;同位素分析测试的结果表明*
其:;同位素组成有很好的均一性*&<D:;J&<<:;加

权平均值为B@%?%%#BKB@BBBBB<7>=H.+*!E%<*
01LGE897图<9*其&<D:;、&<D’5和&<D+I的组成见

图?。

图< !"8$&7Q9和!"8$%759锆石:;同位素加权平均值

R6ST< LU6S4VU)QWU"QSUS"QX4Y;:;6ZYVYX6["QV6YZ6P\6"[YP!"8$&7Q9QP)!"8$%759

图? !"8$&和!"8$%锆石:;同位素组成*:;与’57Q9、:;与+I759同位素相关图

R6ST? :;6ZYVYX6[[YOXYZ6V6YP*’5$:;7Q9*+I$:;7596ZYVYXU[Y""U]QV6YP)6QS"QOY;\6"[YP!"8$&QP)!"8$%

!"+ 样品$%)’!
!"8$%是在原料和助熔剂的基础上*将含有2、

34、/5、’、:;、’5、+I、+Q、̂I的 溶 液 在 电 热 板 上

&=BM蒸干后的粉末物质和称取的定量36N%粉末*
与原料一起混匀后在玛瑙研钵手工研磨&BO6P*充

分混匀后倒入到铂金坩埚中*实验条件同!"$&。不同

颗粒中元素含量平均值见表8*36元素含量为&=A
&BCD*:;元素平均含量为?D8<A&BCD位素组成有比

很好的均一性*&<D:;J&<<:;加权平均值为BT%?%%#8
KBTBBBBB?7>=H.+*!E%=*01LGE#TD97图<9*
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其!"#$%、!"#&’和!"#()的组成见图*。

利用(+,-./0,1/2.3对本实验合成的"个锆

石样品中元素含量和(),$%同位素分析4测试结果

表明锆石中元素含量在单颗粒锆石中分布不均匀4
在同一批合成的锆石不同颗粒中元素含量也有很大

变化4而在同一批锆石中$%元素组成均一。元素含

量在单颗粒锆石中的变化可能与其在锆石中的分配

系数和加入的元素组成-价态4化合物成分等0有关4
需待进一步研究。不同批次中$%同位素组成很均

一4且!"#$%5!""$%加权平均值在误差范围内基本一

致。

6 初步结论

人工合成锆石是利用氧化锆和硅酸锂为原料4
以氧化钼和钼酸锂为助熔剂4并加入$%、()、&’、7、

89、2’等元素4充分混合均匀后转入带盖的铂金坩

埚中4在:;<=保温">9结晶生长锆石。合成的锆石

晶体呈四方双锥状晶型4对其晶体激光拉曼测试发

现其有完美的晶体结构4与锆石标型矿物晶体有完

全一致的激光拉曼谱图。利用(+,1/2,.3和(+,
./,1/2.3分别对锆石中微量元素和(),$%同位素

进行了分析测试4测试结果表明7、89、2’等元素的

含量在不同颗粒之间和同一颗粒内部变化较大4极

不均一4而()、$%、&’元素的含量比较均一。(),$%
同位素组成在不同颗粒之间和同一颗粒内部无明显

变化4同一批次合成锆石中!"#$%5!""$%比值均一。本

实验合成的锆石有望作为新的锆石(),$%同位素标

准4以用于准确测定天然锆石中(),$%同位素组成。

本研究的结果表明人工合成矿物可以为我们提供原

位微区分析工具4同时也为合成其他同位素标准物

质提供了研究思路和方法。

致谢 感谢两位匿名审稿人和编辑对本文的修

改提出的宝贵意见和建议。实验过程中得到西北大

学大陆动力学国家重点实验室各位老师的帮助4激

光拉曼实验中得到杨文强博士的帮助4在此深表谢
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eIJJU2fFJP.FFDSL><<6L(),$%FJP3N,bPIDAOAQCDUDOCNDIJTIH]

MAJV+XL$FJM9FHW.FJP$AD[IJ2KLgIHMAJV.XLSCEICaDIJ

.IJCHF@ÂUGCAM9CNIDOHU4;6Y6>"!6d!L

eJ)PDCJ8(4GHI%%IJK(4$FHOT?$4!"#$L><<!L1J,DIO)9F%JI)N

FJP@CFPIDAOAQCFJF@UDCDA%PCOHIOF@TIHMAJD%HANO9CfCEAJIFJDCPI]

NCJOFHU’FDIJA%b?GHCCJ@FJPYFHCMAHPA%HCQCF@CPMH)DOF@HCaAH[]
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