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前 言

有机质稳定碳同位素组成分析是研究有机地球化学所必备的技术手段，尤其在研究有机质类型、油
气来源时更是必测的地化分析项目之一。该分析项目自 ７０年代末，近二十年来分析方法基本未变。８０
年代起石油工业、地质矿产、煤炭工业及中国科学院等部门都广泛应用此方法，对石油、煤、油页岩等大
批量有机物质做了稳定碳同位素组成分析。１９９５年由地质矿产石油地质海洋地质局制定了该分析项目
企业标准。
本标准经广泛征求意见和比对试验，按国家标准ＧＢ燉Ｔ１１—１９９３《标准化工作导则 第１单元：标

准的起草与表述规则 第 １部分：标准编写的基本规定》制定。
本标准的附录 Ａ是提示的附录。
本标准由国土资源部提出。
本标准由全国地质矿产标准化技术委员会岩矿测试标准物质和方法技术委员会归口。
本标准起草单位：中国新星石油公司实验地质研究院。
本标准起草人：章复康、曹 寅、王敦则。
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 范围

本标准规定了有机质稳定碳同位素组成分析中质谱计的技术性能指标、样品制备、质谱分析的方法
及精密度等。
本标准适用于原油及其各族组分、干酪根、煤、岩石沥青等各种沉积有机质和一切生物体有机质的

稳定碳同位素组成分析。
本标准不适用含有碳酸盐矿物的有机物样品的稳定碳同位素组成分析。

 方法提要

试样在流动氧同位素制样装置中分解燃烧，并进一步氧化，充分转化为 ＣＯ２，所生成的 Ｈ２Ｏ用冷冻
法除去，在真空状态下去除杂质气体，经纯化后的 ＣＯ２收集到样品管中，在气体稳定同位素比值质谱计
上进行稳定碳同位素组成分析。

 仪器和设备

 气体同位素比值质谱计：具双进样系统、三束离子接收器的质谱计，要求具备技术性能指标如下：
 灵敏度：爳＞１０Ａ燉Ｐａ（０．１Ａ燉ｍｂａｒ）；
 工作分辨率：爩燉Δ爩＞９５（１０％峰谷）；
 丰度灵敏度：爛．爳＜５×１０－６；
． 测量精度：爠．爮＜００４（‰）。
 流动氧有机质碳同位素制样装置〔示意图见附录 Ａ（提示的附录）〕：
 机械真空泵一台；
 热偶真空计一台；
 加热炉温度控制仪二台：温控范围室温～１１００℃；
 带真空活塞的玻璃真空系统一套。

 试剂和材料

 线状氧化铜：分析纯。
 无水乙醇：分析纯（或化学纯）。
 高纯氧：纯度优于 ９９９９％钢瓶氧气。
 液氮：保存在杜瓦瓶中。
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 真空硅脂：７５０１型。

 分析步骤

 样品制备

 燃烧样品：取原油样约 １ｍｇ～２ｍｇ置于石英小舟中，将小舟放入流动氧有机质燃烧碳同位素
制样装置〔见附录 Ａ（提示的附录）〕的石英燃烧管中，经阀 １，减压阀 ２，制样系统通入高纯氧气，流量控
制在 ４０ｍＬ燉ｍｉｎ～６０ｍＬ燉ｍｉｎ范围内，将 ８００℃炉温的分解炉 ５移至样品舟 ４之位置，氧化炉 ７（内装线
状 ＣｕＯ及少许 Ｐｔ丝）恒温在 ８７５℃，银丝炉 ８温度为 ４００℃～４５０℃，样品在氧气流中加热，燃烧 ３ｍｉｎ
后，移开分解炉 ５，继续通氧气 ２ｍｉｎ，燃烧生成的 Ｈ２Ｏ由冷阱 １０在－４５℃～－６０℃的低温下捕集而除

去。ＣＯ２由冷阱 １２在液氮低温（－１９６℃）下收集。
 抽除氧气：氧气流经活塞 ９和流量计 １６放空。升高冷阱 １２的液氮液面（将保温杯垫高）。用机
械泵经活塞 １４、１３、１１抽除氧气，当真空度约 １Ｐａ，抽氧结束。
 ＣＯ２转移：转动活塞 １３使样品管 １７与冷阱 １２相通，取下冷阱 １２的液氮保温杯，换上液氮＋无

水乙醇的保温杯（－４５℃）。ＣＯ２样品收集管 １７套上液氮保温杯，使ＣＯ２冻结在样品管 １７中。真空度约

６Ｐａ，ＣＯ２转移结束。

 抽除杂气：收集好 ＣＯ２的样品收集管 １７仍处在液氮低温下，用机械泵抽样品管 １７真空约

１ｍｉｎ，关闭样品收集管上活塞，转动活塞 １５，使样品收集管与机械泵互相不通，取下液氮保温杯，取下
样品收集管 １７，换上一支新的样品收集管抽真空，作下一个样品制备用。
 质谱分析

 开机：质谱计进样系统，分析系统抽真空。进样系统用机械泵抽成低真空，分析系统（离子源、分
析室）用涡轮分子泵配合前级机械泵抽高真空 １×１０－６Ｐａ，进样系统钛泵在进样系统机械泵配合下也抽

至高真空 １×１０－６Ｐａ。
 预热：灯丝发射部件、离子加速电压（高压）部件、磁铁电流部件通电预热约 １ｈ，使其工作稳定。
 “零”富集测试：样品（ＳＡ）及标样（ＳＴ）两个储样器中放进同一个工作标准 ＳＴ８３０１钢瓶 ＣＯ２

气，作“零”富集测试，测得 犠１３ＣＰＤＢ（‰）结果与标准值－２２．９８相差在 ０２之内，表明仪器工作正常，即可
作样品测试。
 样品分析：进样系统样品ＳＡ一路引入样品ＣＯ２，标准ＳＴ一路引入工作标准ＳＴ８３０１钢瓶ＣＯ２

气，在已设定好实验条件下，作样品测量。测量前调整储样器中样品的压力，使样品 ＳＡ与 ＳＴ离子流强
度基本相同。测量结束，计算机自动打印出分析结果。
原油等有机物稳定碳同位素分析结果以 犠１３ＣＰＤＢ（‰）表示之，仪器打印出分析结果已作１７Ｏ的校正，

并已换算到国际标准—ＰＤＢ标准。

 计算

 分析结果的表述
原油等有机物的碳同位素组成以其对标准中相应同位素比值的千分差表示，即：

犠１３ＣＳＡＳＴ燉１０００＝ （１３Ｃ燉１２Ｃ）ＳＡ － （１３Ｃ燉１２Ｃ）ＳＴ

（１３Ｃ燉１２Ｃ）ＳＴ
× １０３ …………………（１）

 分析结果运算
为了便于国际同行的认同和交流，所测的碳同位素组成结果，不管用何种工作标准，只要将工作标

准相对于国际标准 ＰＤＢ的值，输入计算机“工作标准”一栏，计算机按下述公式自动计算出 犠１３ＣＰＤＢ（‰）
值：

犠１３ＣＳＡＰＤＢ（‰）＝ 犠１３ＣＳＡＳＴ ＋ 犠１３ＣＳＴＰＤＢ＋ 犠１３ＣＳＡＳＴ 燈犠１３ＣＳＴＰＤＢ燈１０－３ …………（２）
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 精密度

 标准样分析值与标准值相差应＜０４‰。
 样品量正常（１ｍｇ以上），双份样平行测试允许双差 爟＜０．５‰。
 样品量不足 １ｍｇ时，双份样平行测试允许双差 爟＜１．０‰。

爟＝爛－爜，爛为第一次测量值，爜为第二次测量值。
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附 录 ﹢
（提示的附录）

流动氧有机质碳同位素制样装置示意图

１—高纯氧气钢瓶；２—减压阀；３—石英燃烧管；４—样品舟；５—可移动分解炉；６—线状氧化铜；

７—氧化炉；８—银丝炉；９，１１，１３，１４—三支三通真空活塞；１０，１２—冷阱；１５—二通直角活塞；

１６—液面显示流量计；１７—样品收集管；１８—热偶真空规；１９—温度控制仪；２０—热偶真空计；

２１—２ＸＺ１机械真空泵

图 Ａ１ 流动氧有机质碳同位素制氧装置示意图
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