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真空电磁破碎器粉碎盐岩颗粒及
稀有气体同位素组成测量的实验研究

孙明良 陈践发
(中国科学院兰州地质研究所气体地球化学国家重点实验室 兰州 7 3。。。0)

提 要 应用真空电磁破碎装置
,

进行了提取盐岩颗粒中气液包裹体的实验研究
。

结果说明
,

粉碎率与样量
、

击

打次数
、

盐岩颗粒的含水量有关
。

包裹体气体组分经净化
、

分离出 H e 、

N e 、

A r

后
,

再依次测试它们的同位素组成
。
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1 引言

在 过去 的 10 年 中
,

我们 以从英 国引 进 的

V G
一

5 4 0 0静态稀有气体质谱计田为主机
,

通过 自己

设计
、

加工
、

组装不同态样品的进样净化分离等外围

装置
,

先后建立了气态样 品 (抽气 田工业气井天然

气
、

温泉气
、

断层气
、

煤矿瓦斯气
、

空气等 ) 中微量

H 。 、

液体样品 (海水
、

井水
、

泉水
、

河水
、

蒸馏水 )中溶

解的 H e
与 N e 、

固态样品 (岩石
、

矿物 ) 中 H e 、

N e 、

A r

的同位素分析测量技术
〔2 , “ ,`〕 。

在对地球各圈层稀有气体组成特征的研究中
,

人们常将固体样品中流体包裹体作为一个重要的研

究对象
。

为此
,

采用了多种释放包裹体中流体的装

置
,

它们按原理可分为高温熔融
、

热爆裂
、

机械破碎

等类型
。

本文实验中
,

为了从沉积盐岩包裹体中提取

稀有气体组分
,

我们又新设计
、

加工和组装了真空电

磁破碎装置
。

该装置直接与超高真空机组
、

稀有气体

净化萃取系统及 V G
一

5 4 0 0 M S 静态稀有气体质谱

计连接
,

实现了在线测量盐岩颗粒内流体包裹体中

的 H e 、

N e 、

A r
稀有气体同位素比值

。

实验结果表明
,

该装置与电子轰击炉印
、

石墨电阻炉等高温熔融和

热爆裂装置相比
,

具有成本低廉
、

省电节水
、

消耗低
、

操作简便等优点
;
而与国外

〔 s ,
的手动螺杆挤压破碎

装置相比
,

又具有真空度高
、

破碎 自动化和快速等优

点
。

尤其是用于破碎含水等液态组分较多的盐岩样

品时
,

因操作过程中温度较低
,

所以能明显减少或防

止水等液体杂质对超高真空净化
、

分离管线和质谱

收稿日期
:
1 9 9 5一 0 2一 0 6

计分析室的污染
。

为建立该项测试技术
,

我们设计并做了几项条

件试验
,

取得了几点规律性的认识
。

本文在简介真空

电磁破碎装置结构的基础上
,

对条件实验结果进行

了总结
,

供同行们参考
。
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图 1 真空电磁破碎器剖面图
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法兰盘
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不锈钢筒
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电磁线圈

d
.

软铁锤碑
,

样品
; f
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阀门
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2 真空电磁破碎器的结构和工作原理

其结构如图 1 所示
。

破碎器的主体用不锈钢加

工
,

法兰盘采用无氧铜垫圈密封
,

不锈钢筒用氢弧焊

加工而成
。

电磁线圈用高强漆包线绕制
,

其匝数和几
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何尺寸与软铁锤的尺寸和重量相配合
。

其工作原理是电磁线圈通电后产生的磁力吸提

软铁锤
,

当断电时软铁锤落下冲击样品颗粒使之粉

碎
。

3 真空电磁破碎装置

其装置如图 2 所示
。

双破碎器连接后安装在一

固定的工作台上
。

其中一个用于粉碎标准样
,

另一个

用于样品
。

顶部管线出口端安装阀门
,

抽真空和转移

气体时打开
,

碎样时关闭
。

不锈钢筒底部用汽车千斤

顶支撑
。

图 2 真空电磁破碎装置示意图
.a 金属支架

; b
.

真空电磁破碎器
c

.

工作台
, d

.

地面牌
.

千斤顶

F i g
.
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4 粉碎盐岩实验

通常认为⑤ ,

当样 品的粒径小于 10 0 目 (0
.

15

m m )时
,

其颗粒内气液包裹体的贡献可忽略不计
,

所以本项实验 中采用 100 目的分样筛分样
,

并将

100 目以下的样量与原投人样量的比值定义为粉碎

率
。

本次研究的盐岩是采自青海察尔汉盐湖表层到

大于 50 O m 的不同深度的盐岩
。

.4 1 真空电磁破碎装置的空白

在每批样品测试之前
,

需先对电磁真空破碎器

装置进行烘烤抽真空
,

历时约一周后
,

系统的动态压

强约 2 x 10
一 ’ P a ,

说明系统无漏气和挥发物的污染
。

为了解破碎器在击打粉碎过程中的污染情况
,

还需

进行空白实验
。

实验过程分三步
,

第一步是静态空

白
,

即关闭破碎器顶管阀门
,

静待 10 分后
,

开阀门按

进样和净化步骤
、

测量程序侧量
`
H e 、

加N e 、 ` 。
A r
及其

它主组分的峰电压值
,

该值称为静态空白
;
第二步是

动态空白
,

即破碎器内不放样品
,

空击打几百次
,

开

阀后不净化
,

直接测量上述组分的峰电压值
,

称该值

为动态空白
,
第三步是不放人样品

,

空击打几百次
,

经净化分离步骤后测量上述组分的峰电压值
,

称空

白
。

所得实验结果列在表 1 中
。

表 1 中的数据说明
:

真空电磁粉碎过程中
,

有较

多的 A r
和 C H

`

释放
。

实验表明
,

随空白实验次数的

增加
,

空白中的 40 A r
量逐渐减少

,

而 C H
`

量随每次

粉碎击打次数的增加而增多
。

由该事实分析
,

其原因

可能是软铁锤和不锈钢筒间的磨擦产生大量的热
,

导致材料中的 A r
和 C H

`

释放
。

在材料的生产加工

和随后 的吸附过程中
,
C

、

H
、

A r
等元素是存在的

。

C H
、

的存在
,

常给 A r
净化带来困难

,

所以要尽

可能减少冲击次数
;
而空白 A r

的大量存在
,

严重干

扰样品 rA 浓度和同位素组成的测量精确度
,

所以

在实际操作上
,

可采用长时间抽真空和多进行几次

空白实验两种措施
,

能有效地减少空白 A r
量

。

.4 2 粉碎率与样品最

将同一盐岩颗粒称取 6份
,

每份质量为 1 ~ 30 9

不等
,

依次放入电磁破碎器不锈钢筒内击打 300 次
,

随后从筒中倒出粉碎样
,

过 100 目的分样筛
,

粗细样

两种分别称量
,

获得粉碎率与样品量呈反比例关系
,

如图 3 所示
。

在击打 3 00 次的条件下
,

当样量少于 8 9 时粉

表 1 系统空白测且结果

T a b l e 1 T h e r es u l t o f b a c k g r o u n d o f t h e s ys t e m

项 目
系统内压强 /

P吐

4 H e /

mV

Z oN e /

mV

4 o A r /

mV

i 6 C H 4 /

m V
其它

静态空白 3
.

1 x 10
一 7

动态空白 3
.

O X 10
一“

空 白 2
.

o x 10
一 “

此值含有大量的40 A++r
。

< 0
.

2 5
.

< 0
.

2 5

6~ 2 3 0
.

5~ 2 3 0 0 1 50 ~ 2 7 0 0 N : 、

0
:

0
·

; 5 6
.

9 ~ 2 4 0 0
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实验中还发现
,

当样量增减时
,

关系线的斜率也

随之变大或变小
,
当击碎次数一定时

,

影响粉碎率的

主要因素是盐粒中含水包裹体的多少
;
随击碎次数

的增加
,

破碎器的温度随之升高
,

可达 10 0℃左右
;

即便击碎次数多于 70 0 次
,

10 9 样的粉碎率仍达不

到 1 00 %
。

考虑到 C H
`

净化的困难
,

所以不宜太多地
增加击碎次数

。

图 3 粉碎率与样量的关系

F ig
.

3 T h e p lo t o f
e r u s

h i n g p or p o r t io n

v e r s u s a m o u n t o f s a m P l
e

碎率大于 60 %
,

大于 10 9 时粉碎率低于 50 沁
,

20 9

以上时即便击打次数增加到 50 0 次
,

粉碎率仍很低
,

约 20 %
,

此时粉料中仍含有原大小的盐岩颗粒
。

这

是由于不锈钢筒的长度一定
,

样多时
,

冲击软铁锤在

筒内的行程变短
,

冲力减小
,

加之盐岩样在底部经初

碎后被压实
,

其松散活动性变差
。

当盐岩颗粒中含水

包裹体较多时
,

粉碎过程中的松散性就会更差
,

相应

地
,

其粉碎率也随之降低
。

4
.

3 粉碎率与击碎次数的关系

粒状同一盐样称 6 份
,

每份 10 9 ,

依次放人真空

电磁破碎器中
,

击打次数分别为 100 次
、

200 次
、

30 0

次
、

4 00 次
、

50 0 次和 6 00 次
。

结果表明
,

粉碎率与击

碎次数呈较好的线性关系
,

如图 4 所示
。

图 5 盐岩包裹体中 H e

同位素比值与 H e

含量关系图

F i g
.

5 T h e p lo t o f H e is o t o Pi e r a t io w it h

e o n t e n t o f H e i n
s a l t g r a i n fr o m Ch a e r

h
a n s a l t l a k e

综合上述实验结果
,

我们在使用真空电磁破碎

器粉碎盐岩样品颗粒时
,

控制的条件是样量一般取

7 9 左右
,

10 m in 内击打粉碎 560 次
。

经 20 余个样品

的实验
,

其平均粉碎率为 87 %
,

重复性较高
,

效果较

好
。

1

图 4

F ig
.

4

州义1 00

粉碎率与击打次数的关系

T h e p lo t o f e r u s h in g p r o P o r t io n

v e r s u s n u m b e r o f s t r i k e

5 质谱测量

盐岩颗粒经粉碎后其包裹体中释放出的流体先

经 一 80 ℃冷阱除去 H
Z
O 和 CO

: ,

再按文献〔4〕的条

件和步骤净化
、

分离
、

测量
`
H 。 、 2“ N e 、 ` “

A r
的丰度及

H e 、

N 。 、

A r
的各同位素比值

。

作为一个例子
,

图 5 绘

出了察尔汁盐湖盐岩包裹体中 H e
同位素比值与 H 。

含量间的关系
,

图 6 绘出了 H e
同位素比值与沉积

层序间的关系
。

关于 V G
一

5 4 0 0 M S 测量 H e 、

N e 、

A r
同位素的精

确度
,

已在参考文献〔2〕
、

〔4〕讨论过
。

在该项实验中
,

影响结果重复性的主要因素是不同盐岩颗粒内包裹

体量及包裹体中稀有气律H e 、 2“
N e 、 `

OA
r
的含量差

异
,

其精度主要由样品自身的非均一性决定
。

实测结

果表明
,

同一样品二次进样测试结果平均值的百分

标准偏差为士 15 %
。
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6 结语

本文只谈有关盐岩破碎及稀有气体同位素数据

测量的实验技术
,

所获盐岩的 H e 、

N e 、

A r
同位素数

据的地学研究报告将另文发表
。
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