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双真空炉管的研制及其在岩石加热脱气气体组分测试中的应用

高梓涵１，２，３，李立武１，２，王玉慧１，２，３，曹春辉１，２，贺坚１，２

（１．中国科学院西北生态环境资源研究院，甘肃 兰州 ７３００００；
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摘要：分析岩石矿物中的气体化学组成，可为岩石圈地幔的不同地球化学过程、地球内部氧化还原环境以及

水在深部地球中的循环等研究提供重要的信息与约束条件。对岩矿样品加热使气体脱出是一种常用的实验

手段，使用单石英玻璃管作为样品管，石英玻璃结构中不规则的空隙使得气体在高温下易发生扩散与渗透；

由钼、钽坩埚组成的双真空炉管一般用于稀有气体同位素组成分析，较少用于气体化学组成分析，且该装置

结构复杂，不易组装拆解，也易被损坏。针对以上问题，本文研制了石英玻璃与金属零件组成的双真空盛样

炉管，该炉管具有体积小、易于组装、拆解和移动等特点。在相同的实验条件下与单石英玻璃管进行对照实

验。根据实验结果，尤其是 Ｈ２浓度的测量结果表明：不论哪种类型的样品在５００℃和９５０℃加热脱气时，
应用本文研制的双真空盛样炉管，测量的Ｈ２浓度均高于同等实验条件下应用单石英玻璃管测量的Ｈ２浓度，
该双真空炉管的气密性优于单石英玻璃管，有利于获得样品中更加真实的气体化学组成。

关键词：双真空炉管；单石英玻璃管；气相色谱法；岩石脱气

要点：

（１）研制了一种石英玻璃与金属零件组成的体积较小结构简单的双真空炉管。
（２）建立了使用研制的双真空炉管进行岩矿样品加热脱气实验的实验方法。
（３）平行对照实验的结果表明研制的双真空炉管在高温下的气密性要优于单石英玻璃管。
中图分类号：Ｏ６２８．１１ 文献标识码：Ａ

保存在幔源岩中的地幔流体挥发份的特征和性

质与能源、矿产资源以及地球的演化过程密切相关，

关于流体挥发份的研究是地球科学最为活跃的领域

之一［１］。有关流体包裹体中挥发份（如 ＣＯ２与
Ｈ２Ｏ）含量的信息对火山过程和地球系统中各种元
素的全球循环提供了重要的依据以及限制条件［２］，

熔体包裹体保存的熔体样品，为确定岩浆的挥发物

含量和脱气行为提供了有价值的工具［３］。汤庆艳

等［４］的研究表明，喷出岩、含硫化物矿床岩体中较

高含量的Ｈ２说明岩浆起源于相对还原的流体介质
中，且流体介质含有较多的 Ｈ２Ｏ与 Ｈ２，在喷发的过
程中，岩浆不断散失，壳源物质混入，慢慢过渡到氧

化性的流体环境中。

大多数固体物质在其形成的过程当中，都会从

流体相中捕获微量的挥发性物质，可能的存在形式

有：吸附于表面；化学束缚在固体内部；溶解在固体

内；存在于不同类型的气液包裹体中。针对固体样

品中所含气体成分的测试与分析，常用的实验方法

—９６４—



可被归纳为两大类：无损检测法与破坏式检测法。

无损检测法包括显微冷／热台、原子吸收光谱、
扫描电镜与能谱联用、红外光谱、激光拉曼光谱

等［５－１０］，虽然这种检测方法对样品是无损的，但是

仍然有各种各样的缺陷［１１］，如激光拉曼光谱所分析

的包裹体需在一定尺寸内，并且是在透明矿物中，不

能分析荧光矿物。而且岩矿样品的不均一性无法通

过单个包裹体的分析得出一个平均的流体挥发份

结果［１２］。

破坏式检测法属于对岩矿样品内所含流体挥发

份的群体性检测方法。经过破坏式检测法分析后的

样品，已经与分析前不同。将岩矿样品脱出的气体

导入气相色谱仪［１３］或质谱仪［１４－１６］中仍然是行之有

效的测试手段。破坏式检测法主要有两种：①热解
法［１７－２０］（又称热爆裂法）；②机械破碎法［１６，２１］。热

解法，是将岩矿样品置于耐高温的炉管中，对其进行

加热，使包裹体内的气液形成较大的压力，进而从包

裹体中被释放出来。在高温热解的过程中，释放出

的气体彼此间会发生一定的反应，而张铭杰等［２２］认

为，反应后的气体是原地幔流体平衡态的恢复，对恢

复后的气体进行检测是平衡态的真实组分。上述实

验方法中任何一种方法的进步，以及多种方法的组

合使用，均有助于对相关科学问题的理解。

盛样管多使用石英玻璃管［４，１４，２３－２５］。石英玻璃

管有诸多的优点：石英玻璃具有极低的热膨胀系数，

高的耐温性，极好的化学稳定性，与包裹体内常见的

Ｎ２、Ｈ２、ＣＯ、Ｏ２、ＣＯ２以及烃类气体不发生反应。但
是石英玻璃管仍然有不可忽视的缺陷，其结构中有

很多不规则的空隙，使很多气体可能进行扩散和渗

透。虽然石英玻璃可以用在高温高真空装备中，但

是如果在热解法脱气的实验中，将其直接用作盛装

样品的炉管，岩矿样品脱出的气体与周围的空气仅

仅隔着一层石英玻璃管壁，那么两者之间就有可能

发生气体交换，而脱出的气体成分又与大气组分有

着明显的不同，任何微量的气体交换都有可能误导

研究人员对实验数据的分析。针对这种可能存在的

情况，应采用其他方法来盛装样品，并设计对照试验

来确定气密性的优劣。

在检测岩矿样品稀有气体同位素的实验中，热

解法常用到的一种装样加热装置是钼、钽坩埚组成

的双真空炉［１６，１８－２０］，这个装置是使用钼材质坩埚作

为内胆盛装样品，钽坩埚作为外胆，套在钼坩埚外

部，在线抽真空加热。钼的气密性很好，在常温下化

学性质稳定，但在高温下会被迅速地氧化，所以需要

处在真空的环境下被加热。此装置体积较为庞大，

不易于移动、组装和拆解，且容易损坏［１９］。

针对单石英玻璃管可能存在的气密性问题以及

钼、钽坩埚组成的双真空炉存在的缺点，本文研制了

一种石英玻璃与金属材质零件组成的双真空炉管，

采用此炉管进行了岩石矿物样品的加热脱气检测气

体组分的实验，确定了新研制的双真空炉管的气密

性优于单石英玻璃管，且体积较小、易于移动、组装

和拆解。

１　双真空炉管的设计
本课题组研制的一种双真空炉管已申请专利

（专利号２０１８２０９５３６８３．６）。仪器设备以及其管线
系统的描述，可参考李立武等［１１］以及专利（专利号

为ＺＬ２０１４１０７４６０６７．Ｘ）。研制的双真空炉管的主要
部件包括：带有不锈钢穿管的 ＫＦ穿管法兰、带有不
锈钢旁穿管的规管接头、世伟洛克公司的 Ｕ－Ｔｏｒｒ
联接器、作为外管的石英玻璃管（较大）以及盛装样

品的石英玻璃管（较小）。

使用时，将带有 ＫＦ法兰盘的不锈钢管的一端
与已有管线系统的进样口相连接，不锈钢穿管的另

一端通过Ｕ－Ｔｏｒｒ联接器与样品管相连接，使用已
有管线系统的真空设备对样品管内部抽真空。在样

品管外部，使用石英玻璃外管以及相应的规管接头

和ＫＦ法兰作为外管，连接真空泵，确保样品管在真
空环境下工作，由此构成双真空。加热装置为一个

中空的圆柱形电炉，使用时将炉管置于其内加热。

与前人所研制使用的钼、钽坩埚组成的双真空

炉管［１６，１８－２０］相比，本文所研制的双真空炉管采用了

金属与非金属组合的设计思路，且作为外管所使用

的石英玻璃管较钽坩埚价格低廉；而盛样管更换时

较为便捷，只要盛样管的外径符合 Ｕ－Ｔｏｒｒ联接器
的标准，定制的石英玻璃材质的盛样管与金属材质

的盛样管均可以方便地进行更换。

２　实验部分
２．１　实验样品

根据文献［１，４，２６］所述，本次实验选取了一些
火成岩样品进行实验，而汤庆艳等［２６］对目标地质体

进行研究时，指出了喷出岩、侵入岩以及矿床样品流

体挥发份的变化。所以本次实验也选择了１个安山
岩（喷出岩）样品（来自拉萨南缘地块叶巴组）：

ＨＸＺ－２。３个侵入岩样品，包括 ２个二长岩样品
（来自马鞍山市的南山铁矿坑附近）：ＭＡＳ－ＫＣ－２，

—０７４—
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其中斜长石含量为５０％，钾长石含量为３７％；ＭＡＳ
－ＺＣ－１，其中斜长石含量为 ４５％，钾长石含量为
３０％和１个闪长岩含量样品（来自小岭地区）：ＦＤＸ
－ＮＴ－１，其中斜长石含量为 ６５％，钾长石含量为
１０％，角闪石含量为２５％。１个矿床样品（来自赣南
茅坪钨矿）：黑钨矿，以及１个花岗岩样品（来自湖
南省东部，属于印支期花岗岩）：ＦＲＳ。

岩石的鉴定数据由廊坊市地科勘探技术服务有

限责任公司提供。除黑钨矿样品以外其余 ４个样
品，均使用新鲜的部分破碎到４０～６０目。
２．２　实验操作

称取岩石样品０．２～０．６ｇ，将其放入石英玻璃
样品管内，通过世伟洛克公司的 Ｕ－Ｔｏｒｒ联接器与
进样口连接，移动加热电炉使石英玻璃管盛装样品

的部位处于加热电炉的中心处加热，如图１ｂ中所
示。实验开始时，图 ２中阀门 Ｖ１、Ｖ２和 Ｖ４为开，
Ｖ３、Ｖ５为关，将炉温设到１００℃，抽真空去除样品表
面的吸附气以及样品管内的空气，加热时间持续１ｈ
左右。待真空计（图２中 ＤＰ）的读数达到实验要求
后，关闭Ｖ１，将炉温设为５００℃，加热３０ｍｉｎ，使气体
从样品中脱出。３０ｍｉｎ后，关闭Ｖ４，打开Ｖ１，将脱出
的气体放入管线中。在冷阱处套上保温杯，杯内装

有液氮酒精，液氮酒精的温度约为－６０℃，将样品中
Ｈ２Ｏ的冷冻在冷阱处。开Ｖ５等１ｍｉｎ，关闭Ｖ５、Ｖ１。
开Ｖ３，等待 ３０秒，关闭 Ｖ３，气体进入气相色谱计
（图２中ＧＣ），开始分析。分析时，打开Ｖ１、Ｖ４抽真
空，待真空计的度数达到实验要求后，关闭Ｖ１，将炉
温设为９５０℃，加热３０ｍｉｎ，重复上述操作。

使用双真空炉管的操作步骤与上述内容一致，

只是将石英玻璃管换成双真空炉管（如图１ａ中所
示）进行操作。以此来研究探讨单石英玻璃管与双

真空炉管在５００℃以及９５０℃时的气密性。本次实
验使用的样品管为石英玻璃管和钼管，在盛装样品

前将石英玻璃管与钼管预先加热至１０００℃，防止其
本身在高温下脱出的气体干扰实验结果。本次实验

采用的石英玻璃管与汤庆艳等［４］、Ｈｕａｎｇ等［２７］采用

的石英玻璃管一致。

３　结果与讨论
３．１　对照实验的结果分析

实验结果在表１中列出，气体含量百分比是根
据气相色谱仪测定的结果，将每个气体的色谱峰面

积除以总色谱峰面积得出的。通过对５个样品的加
热脱气实验数据的整理，气相色谱仪针对气体的分

图１　加热装置示意图
Ｆｉｇ．１　Ｓｃｈｅｍａｔｉｃｄｉａｇｒａｍｓｏｆｈｅａｔｉｎｇｄｅｖｉｃｅ

图２　岩石脱气装置管线示意图
Ｆｉｇ．２　Ｐｉｐｅｌｉｎｅａｎｄｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔｄｉａｇｒａｍｏｆｒｏｃｋｄｅｇａｓｓｉｎｇ

ｄｅｖｉｃｅ

析主要包括 Ｈ２、Ｏ２＋Ａｒ、Ｎ２、ＣＨ４、ＣＯ、ＣＯ２以及
Ｃ２Ｈ６、Ｃ２Ｈ４和 Ｃ３Ｈ８等气体。Ｃ２Ｈ６、Ｃ２Ｈ６和 Ｃ３Ｈ８
等气体的含量很低，故在表格中没有列出。

用两种炉管高温加热的实验中，脱出的气体在

管线中的压强最小为 １００Ｐａ左右，最高可达到
１８５０Ｐａ。在空白实验的过程之中，脱出的气体仅为
３Ｐａ至７Ｐａ，气体进入仪器检测后，其总峰面积比加
装样品后的总峰面积约低２～３个数量级（此处省
略实验数据）。为了确定样品具体的释气量，在实

验室所处环境下（温度约２１℃，海拔约１５００ｍ）用针
管抽取１００μＬ空气，注入管线中，经多次试验，得出
每１００μＬ空气在管线中的压强约为２９０Ｐａ。根据此

—１７４—
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对应关系计算得出每次实验样品脱出的总气量，样

品质量同表１。

表１　各样品脱出气体的组分含量百分比
Ｔａｂｌｅ１　Ｐｅｒｃｅｎｔａｇｅｏｆｃｏｍｐｏｎｅｎｔｃｏｎｔｅｎｔｆｏｒｇａｓｅｓｒｅｌｅａｓｅｄｆｒｏｍｅａｃｈｓａｍｐｌｅ

样品编号 加热温度（石英管类型）
样品质量

（ｇ）

气体含量百分比（％）

Ｈ２ Ｏ２＋Ａｒ Ｎ２ ＣＨ４ ＣＯ ＣＯ２
５００℃（单石英管） ０．３８１７ ２．９４４ ０．２３３ ０．３３６ ０．６９２ ６．２１１ ８８．６５７

ＭＡＳ－ＫＣ－２
９５０℃（单石英管） ０．３８１７ ０．０４４ ０．２９５ ２．７４８ ０．０５４ ０．３８２ ９４．８７５
５００℃（双真空炉管） ０．３８１３ ４．４８７ ０．０８６ ０．２１４ ５．４３９ ５．２１０ ８２．００６
９５０℃（双真空炉管） ０．３８１３ ０．９８２ ０．１４２ １．６１９ ０．８３７ ２．２４０ ９３．８９１
５００℃（单石英管） ０．６３８４ ２．０３５ ０．４４８ １．０４０ ２１．００９ ５．０１６ ６８．３１３

ＨＸＺ－２
９５０℃（单石英管） ０．６３８４ ０．０３４ ０．００４ ０．２７４ ０．０４９ ０．３８９ ９９．１２１
５００℃（双真空炉管） ０．６３６９ ７．３５１ ０．１８６ ０．４２０ １０．１８６ １．８７３ ７５．９０７
９５０℃（双真空炉管） ０．６３６９ ０．４０３ ０．０２９ ０．３６７ ０．１９６ １．２４４ ９７．６４１
５００℃（单石英管） ０．５３１３ ７．８１３ ０．４２５ １．５８８ ５．８６０ ４．１８４ ７２．１０３

ＦＤＸ－ＮＴ－１
９５０℃（单石英管） ０．５３１３ ０．８６０ ０．００４ ０．０４４ ０．０７８ １４．７９６ ８４．０９６
５００℃（双真空炉管） ０．５３００ ２０．３３ ０．４７９ １．１１９ １９．９６２ ４．３６３ ４８．４３５
９５０℃（双真空炉管） ０．５３００ １．４６５ ０．０１４ ０．０３４ ０．６２３ １４．５４２ ８３．１２６
５００℃（单石英管） ０．２４０２ １．７７０ ０．００８ ０．０２２ ３．１２６ １５．０２８ ７６．５９１

ＭＡＳ－ＺＣ－１
９５０℃（单石英管） ０．２４０２ ０．７５４ ０．１１６ ０．４５２ ０．２００ ０．９８２ ９６．８９７
５００℃（双真空炉管） ０．２３９１ ２．４２８ ０．０２６ ０．０５７ ４．３１６ １０．７９５ ８２．０２７
９５０℃（双真空炉管） ０．２３９１ １．２９２ ０．１４８ ０．６３７ ０．５８７ １．２１９ ９４．９１１
５００℃（单石英管） ０．９４０３ ５．０１６ ０．０３２ ０．２６５ ０．７８５ ９．３４１ ８４．３２８

黑钨矿
９５０℃（单石英管） ０．９４０３ ０．９９１ ０．２８２ ２．５８７ ０．０７７ ４．７４７ ８９．８６３
５００℃（双真空炉管） ０．９３９８ ６．３９１ ０．０７０ ０．４３９ ３．２４２ １．４５４ ７４．５０１
９５０℃（双真空炉管） ０．９３９８ ３．２０３ ０．１２６ １．４２６ ５．５４５ ２２．２９８ ６５．６２１

岩石矿物样品脱出的气体中，Ｈ２来源可能有多
种，王广等［２４］已作了归纳和总结，观察表１中的 Ｈ２
的百分含量可以发现，对于同一样品，使用单石英玻

璃管时Ｈ２的百分含量均低于使用双真空炉管时Ｈ２
的百分含量。

Ｏ２＋Ａｒ、Ｎ２的含量很低。Ｏ２的含量低可能是由
于在高温下Ｈ２与 Ｏ２反应生成了 Ｈ２Ｏ，导致 Ｏ２的
含量很低，但是对照实验是在同样的加热温度与时

间下进行的，所以可以近似地认为样品加热脱出的

Ｈ２与Ｏ２反应在两次实验中是均等的。同时根据
Ｎ２含量较低可知，系统的真空密封性好，所以Ｏ２的
含量也很低，如果系统的真空密封性较差，空气中大

量的Ｏ２进入，Ｈ２可能与 Ｏ２持续反应而使 Ｈ２的含
量低于仪器的最低检测限。

在含碳组分中，含量最高的是ＣＯ２，已有学者报
道了岩石矿物中的流体包裹体在激光拉曼光谱检测

下的主要成分为 ＣＯ２和 Ｈ２Ｏ
［２７－２９］。纯化样品会破

坏内含物［１１］，所以本次实验的样品没有使用任何溶

剂清洗［１６］，这就导致了本次实验中，含碳组分的来

源至少有两种：一是样品中流体包裹体在高温下爆

裂，释放出ＣＯ２和ＣＯ；二是全岩样品基质中的碳酸

盐在高温下（９５０℃）分解产生 ＣＯ２和 ＣＯ
［３０］。观察

表１中ＣＯ２和ＣＯ的的数据可知，在单石英玻璃管
与双真空炉管中加热的样品，其 ＣＯ２和 ＣＯ的百分
含量有时会有较大差别，尤其是作为主要成分的

ＣＯ２也会有较大的不同。如闪长岩样品 ＦＤＸ－ＮＴ
－１在 ５００℃时 ＣＯ２的百分含量以及黑钨矿在
９５０℃时ＣＯ２的百分含量均有较大的不同。造成这
些结果的原因至少有两点：一是岩矿样品本身的不

均一性导致的。如果样品的均一性较好，在同样的

加热温度与时间条件下，加热脱气过程中流体包裹

体释放的气体、碳酸盐和痕量有机质在高温下的分

解应该是一致的；二是样品的质量不同造成的。虽

然在实验过程中尽可能保持同一样品在两次实验中

的质量一致，但仍有细微差别，而且也没有清洗，质

量较大的样品，其多出的部分所含的含碳组分的热

分解会对最后的结果产生较大的影响。从而使ＣＯ２
和ＣＯ的百分含量有比较大的不同，虽然热解法产
生的ＣＯ２要大于破碎法产生的ＣＯ２

［１２］，但是将样品

清洗以后，ＣＯ２的含量会低很多
［１４］。而对于黑钨矿

样品，单矿物表面可能粘结有次生碳酸盐以及后期

蚀变部分，这些也会对 ＣＯ２的百分含量造成一定影
响［２５］。以上所述关于 ＣＯ２百分含量差异较大的可
能原因，同样适用于解释 ＣＨ４百分含量变化较大的

—２７４—
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现象。样品中痕量有机质在高温下也会发生变化或

分解，产生ＣＨ４。ＣＯ有可能是样品中本身存在的，
其他组分发生二次反应也会产生一定量的ＣＯ［２２］。

表２　各样品在不同温度点释出的气体量
Ｔａｂｌｅ２　Ａｍｏｕｎｔｏｆｇａｓｒｅｌｅａｓｅｄｆｒｏｍｅａｃｈｓａｍｐｌｅａｔｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｔｅｍｐｅｒａｔｕｒｅ

加热脱气炉管

及温度

气体量（μＬ）

ＭＡＳＫＣ２ ＨＸＺ２ ＦＤＸＮＴ１ ＭＡＳＺＣ１ 黑钨矿

５００℃（单石英管） ３３０．３４ ３４．１４ １６．０３ ５３２．７６ ２６０．３４
９５０℃（单石英管） ２９．３１ ５４１．３８ ５８２．７６ ８６．２１ ３４．４８

５００℃
（双真空炉管）

２６８．９７ ２０８．９７ ６６．２０ ３７９．３１ ２７０．６７

９５０℃
（双真空炉管）

１２７．５９ ４０６．９０ ６３７．９３ ６０．６９ ９８．９７

流体包裹体中可能存在的 Ｈ２Ｏ是研究的重要
组成部分，关于在这套装置下检测的Ｈ２Ｏ方法有两
种［１１］：一是通过总压强减去其他组分的分压强；二

是在冷阱处收集Ｈ２Ｏ，在其余组分测试完毕，将管线
内其余气体抽去，移去冷冻剂，加热此冷阱，观察此

时的压强。但是真空管线会吸附 Ｈ２Ｏ，所以还要在
以后的试验中考虑新的方法来更准确地检测 Ｈ２Ｏ。
虽然 Ｓｅｖｅｒｓ等［３１］指出了激光拉曼光谱在测定 Ｈ２Ｏ
时会引起 Ｈ２Ｏ的损失，但采用激光拉曼光谱

［２８］或

红外光谱［３２］来检测分析其中的 Ｈ２Ｏ依然是较好的
选择。

３．２　双真空炉管的真空密封性
针对前文中提到的单石英玻璃管可能存在的气

密性问题，参照实验结果可得知，样品脱出的气体各

成分含量与空气中的各成分有较大的不同，Ｈ２的含
量比空气高，而 Ｏ２与 Ｎ２的含量要远远低于空气。
Ｈ２、Ｈｅ和 Ｎｅ这些分子直径较小的气体比较容易透
过高温下石英玻璃不规则的空隙，本次实验中，并没

有检测到Ｈｅ和Ｎｅ，Ｈ２的百分含量可以反映装置的
气密性，参照图３中的 Ｈ２含量，可以发现５个样品
在５００℃和９５０℃时 Ｈ２的百分含量，双真空石英炉
管中的Ｈ２含量均高于单石英管中的Ｈ２含量。

本次实验中，图１中所示穿管、真空管与真空泵
使石英玻璃管（内管）在加热过程中处于真空环境

下，减少了石英玻璃管（内管）管壁两侧气体的压强

差，所以Ｈ２的扩散降低，更多的 Ｈ２被保存在管内，
随后被导入管线系统与气相色谱仪中。

通过对地质体的合理采样与实验分析，可得到

岩浆矿床的形成机理与演化过程［４］。流体相的比

值，如 Ｈ２／Ｈ２Ｏ，其值与温度变化无关，可指示地质
的氧化还原条件，用 ＲＨ值来表示，ＲＨ ＝ｌｏｇ（ＸＨ２／
ＸＨ２Ｏ）

［４］。根据图３中的 Ｈ２百分含量可知，如果加
热脱气装置的气密性较差导致 Ｈ２减少，那么 ＲＨ的
值可能有极大的不同，导致对实际氧化还原环境错

误的判断。

图３　氢气百分含量对比
Ｆｉｇ．３　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆｈｙｄｒｏｇｅｎｃｏｎｔｅｎｔ

３．３　双真空炉管以钼管为内管的试验
在检测稀有气体同位素组成实验中，加热法常

使用钼、钽坩埚以及其他设备组成的双真空

炉［１６，１９－２０］。Ｈｅ、Ｎｅ和 Ａｒ与钼在高温下不发生反
应。之所以在岩矿样品高温脱气的组分实验中没有

首先使用钼材质样品管，主要是由于钼在高温下会

与某些气体发生反应：

２ＭＯ＋３Ｏ２→２ＭＯＯ３
２ＭＯ＋２ＣＯ→２ＭＯＣ＋Ｏ２
ＭＯ＋３ＣＯ２→２ＭＯＯ３＋３ＣＯ
ＭＯＯ３＋ＣＨ４＋Ｈ２→ＭＯＣ＋３Ｈ２Ｏ
为了验证以上反应是否会较大程度地影响组分

测试的结果，安排了以下实验。

根据前文第１节所述，本文研制的双真空炉管
的内管具有可更换的特点，内管的外径符合Ｕ－Ｔｏｒｒ
联接器的接口，定制合适的石英玻璃管或金属管均

可进行更换。将花岗岩样品 ＦＲＳ，置于石英玻璃管
与定制好的钼管中（均为双真空），按照前述的步骤

进行实验。在５００℃时，石英管内的样品释气量为
２７０Ｐａ（约 ９３．１μＬ），而钼管内的样品释气量为
１０６Ｐａ（约３６．５５μＬ）；在９５０℃时，石英管内的样品
释气量为７９５Ｐａ（约２７４．１３μＬ），而钼管内的样品释
气量为１４９Ｐａ（约５１．３８μＬ）。可以看出钼管中的释
气量更低，但是并不能确定一定是由于气体与钼发

生了反应，所以决定更改前述中的实验步骤来进一

—３７４—
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步确定：在加热脱气的过程中，将 Ｖ４关闭，在冷阱
处加上液氮酒精，打开 Ｖ１，此操作可以使加热脱出
的气体尽快地离开钼管，进入管线中。经此操作，在

５００℃时，钼管内的样品释气量为 ３２２Ｐａ（约
１１１．０３μＬ），在 ９５０℃时，钼管内的样品释气量为
４１３Ｐａ（约１４２．４１μＬ）。由此可见，在５００℃时，如果
脱出的气体在加热过程中封闭在钼管中，也会与钼

管发生反应，在９５０℃时的反应要更剧烈一些；如果
将气体导入管线中，在５００℃时，虽然释气量没有发
生太大的变化，但是组分百分比差别较大，而在

９５０℃时，释气量介于前两者之间，组分含量依旧不

确定（表３）。
尤其是岩矿样品中某些包裹体的主要成分为

ＣＯ２，被检测物质与装样容器之间会发生反应，虽然
钼管较石英玻璃管可能具有更好的气密性，但是在

岩矿样品加热脱气检测气体组分实验中，不能用此

材料作为样品管。孙明良等［１９］指出了钼、钽坩埚的

损坏问题，在样品量较大时，仅一次加热脱气就会使

钼、钽坩埚烧穿或粘结，在本次实验中，观察到的现

象也可以从某种程度上解释为什么钼、钽坩埚容易

损坏，即钼坩埚壁因反应破损，加热熔融的样品透过

破损处，进入钼、钽坩埚之间，冷却后使其发生粘结。

表３　重复性测试以及钼管试验结果
Ｔａｂｌｅ３　ＲｅｐｅａｔａｂｉｌｉｔｙｔｅｓｔａｎｄＭｏ－ｔｕｂｅｔｅｓｔｒｅｓｕｌｔｓ

样品
加热温度

（℃）
样品质量

（ｇ）

气体含量百分比（％）

Ｈ２ Ｏ２＋Ａｒ Ｎ２ ＣＨ４ ＣＯ ＣＯ２
ＦＲＳ

（１１月２１日）
５００ ０．３３５２ ２５．２５２ ０．３４６ ２．３５１ ２４．６３８ ９．０７６ ３６．７６７
９５０ ０．３３５２ ２５．８３０ ０．１４３ ２．９３１ ９．０４９ ４６．９８０ １４．７９０

ＦＲＳ重复
（１１月２５日）

５００ ０．３３５７ ２７．８３２ ０．３３３ ２．４３３ ２２．９０１ ７．８４８ ３３．７６１
９５０ ０．３３５７ ２５．５０３ ０．１４２ ２．９６６ １２．５８６ ４１．５０６ １６．５７３

ＦＲＳ钼管
（不开Ｖ１）

５００ ０．３２７７ ４．６０３ ０．２３６ １．１２０ １２．８８１ ２１．２８０ ５７．４２２
９５０ ０．３２７７ １４．０７７ ０．３６１ ２．４６７ １０．０２６ ２２．５３４ ４３．３８８

ＦＲＳ钼管
（开Ｖ１，关Ｖ４）

５００ ０．３３７４ ７．０９８ ０．２２９ １．５１５ １５．９１８ １５．９４３ ５３．８９２
９５０ ０．３３７４ １０．９３９ ０．２６４ ７．１２２ ９．９９６ ４１．８９７ ２３．７３９

３．４　双真空炉管的重复性测试
由第３．３节中的讨论可知，在岩矿样品加热脱

气检测其气体组成实验中，不可采用钼管作为双真

空炉管的内管，所以在此装置的重复性检测中，仍采

用石英玻璃管作为盛装样品的内管。使用花岗岩样

品ＦＲＳ进行装置的重复性测试，在１１月２１日与１１
月２５日的两次测试结果列于表３中，可以看出，同
一样品在不同时间的分析结果的重复性较好。

４　结论
本次研制的双真空炉管，应用于岩石矿物样品

加热脱气的气体化学组成实验中，证明了在高温下，

其真空密封性要优于单石英玻璃管，而钼材质不适

于作为该实验中盛装样品的样品管。本装置应用于

热液矿床样品及一些火成岩样品，检测出的主要成

分是岩石脱气常见的成分，为相关研究提供了气体

化学组成的信息。本装置在高温下的气密性更好，

实验数据更加可靠，可获得更贴近实际地质情况的

结论。

气体化学、稳定同位素以及稀有气体同位素组

成是气体地球化学研究的主要手段，本装置的结构

简单、便于组装与拆卸，可以方便地与稳定同位素质

谱计以及稀有气体同位素计联接，开展岩石中气体

的地球化学特征的相关研究。但相较之下，Ｂｅｋａｅｒｔ
等［１７］可将样品加热至１３００℃，而 Ｂｌａｍｅｙ［１６］研究中
所用装置的最高加热温度为２０００℃，本研究中所采
用的电阻丝加热炉的最高加热温度较低，这是需要

改进之处。
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