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Abstract: Background, aim, and scope High precision and low background contimination are required in the 
research work of cosmogenic nuclide beryllium 10 to trace high precision geomagnetic change in Chinese loess. 
Wu et al (2008) have optimized and established a reliable experimental process for the preparation of BeO. In order 
to obtain the detail data of acid extraction steps in the experimental process used now, this paper discusses the 
efficiency of the acid extraction. Materials and methods The experimental process used now extracts beryllium 10 
from samples using 6 mol ∙ L−1 HCl soak overnight twice, then using deionized water to wash the sample again. This 
paper design 5 different conditions of the experiment to test the efficiency of the acid extraction. (1) Using 6 mol ∙ L−1 
HCl extract samples three times then digest it using HF/HNO3/HClO4 to test the experimental extraction efficiency 
of beryllium 10. (2) Using 6 mol ∙ L−1 HCl to extract samples four times to test the experimental extraction efficiency, 
the results can crosscheck the results of experiment of using acid extract the sample three times and digest it. 
(3) Acid extraction steps in the experimental process used now under different temperature (50℃ and 70℃ ) to 
test the influence of temperature. (4) Acid extraction steps in the experiment process used now under different 
concentration of hydrochloric acid (1 mol ∙ L−1, 2 mol ∙ L−1, 4 mol ∙ L−1, 6 mol ∙ L−1 and 8 mol ∙ L−1) to test the influence 
of different concentration of hydrochloric acid. (5) Using microwave digestion instrument to test the results of 

摘  要：鉴于利用中国黄土中的宇宙成因核素 10Be 示踪高分辨率的古地磁场变化研究工作需要高精度、

低本底的化学实验结果，为获得现有样品制备流程的详细数据并优化实验流程，文章对酸提取效率进行

了检验。通过采用不同温度、不同酸度在加热板和微波消解仪下的提取效率对比检验，获得了不同条件

下的可靠实验数据，检验了现有流程提取两次可将样品中 90% 以上的 10Be 提取出来，达到实验要求。
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different concentration of hydrochloric acid (4 mol ∙ L−1, 6 mol ∙ L−1, 8 mol ∙ L−1, 10 mol ∙ L−1 and 12 mol ∙ L−1) extraction. 
The experimental process in accordance with the Wu et al established in 2008, the measurement in Xi’an Accelerator 
Mass Spectrometry Center. Results (1) The results of using hydrochloric acid extract samples three times and then 
digest it show that using 6 mol ∙ L−1 HCl extract samples two times can extract about 90% of the beryllium 10. 
(2) Results of using hydrochloric acid extract samples four times show that using 6 mol ∙ L−1 HCl extract samples 
two times can extract about 90% of the beryllium 10. (3) Results of loess samples under 50℃ and 70℃ conditions 
are the same, but the results of paleosol samples under the condition of 70℃ is higher than the 50℃’s. (4) 6 mol ∙ L−1 
HCl is the highest extraction efficiency to extract beryllium 10. (5) Results of use microwave digestion instrument 
are basically consistent. Discussion (1) Through the experiment of using 6 mol ∙ L−1 HCl extract samples three times 
then digestion it and using 6 mol ∙ L−1 HCl extract samples four times, the experimental process used now which 
using hydrochloric acid extract twice, 90% of the beryllium 10 can be extracted. The experimental process using 
deionized water to wash the samples again after the acid extracting, guaranteeing the extraction ratio more than 
90%. Experimental results show that the extraction ratio of paleosol samples are less than the loess samples, the 
reason should be the composition of clay minerals are much more complicated in paleosol samples. (2) Results of 
loess samples under 50℃ are same with 70℃ conditions, which shows that the temperature has no influence on the 
extraction efficiency, verify the reliability of the experimental process under the condition of normal temperature of 
the acid extraction steps. Results of paleosol samples under the condition of 70℃ are higher than the 50℃’s,  the 
results should be that high temperature affect decomposition of the clay mineral composition, increased the extraction 
efficiency of beryllium 10, it also explains that under the normal temperature paleosol samples extraction efficiency 
is lower than the loess samples extraction efficiency. (3) 6 mol ∙ L−1 HCl is the highest extraction efficiency to extract 
beryllium 10. Verify the reliability of the predecessors’ work, no longer test beryllium 10 in different particle size in the 
loess, considering beryllium 10 is adsorbed and combined with the clay mineral in the fine grained level in the process 
of weathering. (4) Results of use microwave digestion instrument are basically consistent, which show that different 
hydrochloric acid concentration under the high temperature and the high pressure had little influence upon results of 
the sample extraction. Compared with the results of using hydrochloric acid extract samples three times then digestion 
it and using hydrochloric acid extract samples four times, the results of using microwave digestion instrument 
are higher than the two contrast test. Under high temperature and high pressure will not only extract beryllium 10 
adsorption on fine particle surface, it also can extract beryllium 10 containing between various ingredients such as the 
clay minerals. Conclusions The experiment process used now can extract more than 90% beryllium 10 in the samples, 
meets the experimental requirements. Recommendations and perspectives (1) Due to the fact that the amount of the 
sample is less, the experiment using four different sets of samples to compare the experimental extraction efficiency 
respectively. If using the same sample we can obtain direct comparison results of various conditions. (2) Results of 
paleosol samples under the condition of 70℃ are higher than the 50℃’s, high temperature should be affect extraction 
efficiency of beryllium 10, but results of using microwave digestion instrument are basically consistent, the best 
temperature of extraction is still need to investigated. 
Key words: loess; 10Be; BeO

10Be 主要是由高能宇宙射线与大气中的氮、氧

发生散裂反应生成，具有半衰期较长、地球化学

行为较稳定等特点，在深海和冰芯的环境示踪研

究中涵盖了全球变化研究的多个领域。因 10Be 产

率与地磁场强度变化呈反相关关系，可捕捉弱地

磁场信号的变化，国际上已成功运用深海和冰芯

中的 10Be 重建了古地磁场变化曲线（Frank et al，
1997；Wagner et al，2000）。

中国黄土 10Be 研究起步于 20 世纪 80 年代 
（Shen，1986），主要开展大气成因 10Be 赋存状

态和地球化学行为研究（沈承德等，1989a；顾

兆炎等，2000），后拓展至定年和古气候等领域
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（沈承德等，1989b）。但鉴于黄土来源及其组分

的复杂性，直到近年 Zhou et al（2007a，2007b，
2015）建立的数理方法解决了将黄土 10Be 中微弱

的地磁场信号分离出来的关键性问题，中国黄土
10Be 示踪高分辨率古地磁场变化的研究才取得进展

（赵国庆等，2010；周卫健等，2010；孔祥辉等，

2016），并成功重建了过去 8 万年（Zhou et al，
2007a）和 13 万年（Zhou et al，2010）以来的古

地磁场变化曲线。随着研究工作的开展，为检验

实验工作的可靠性（武振坤等，2008）并探索提

高实验的精度和效率，笔者进行了相关实验探索，

以期为黄土 10Be 样品制备工作提供参考。

1  黄土中 10Be 提取效率对比实验 

1.1  仪器与装置

实验工作在中国科学院地球环境研究所 10Be 
实验室完成。

微 控 数 显 电 热 板 为 LabTech 公 司 制 造 的

FG20A 型；离心机为上海安亭科学仪器厂制造的

LXJ- Ⅱ B 型；AR 2140 电子天平（OHAUS 公司）

（量程 210 g，可读性 0.0001 g）；微波萃取仪器

为 CEM MARS 密闭微波消解仪；实验用水为美国

Millipore 公司制造的 Milli-Q 超纯水设备生产。

1.2  实验内容

实验内容主要包括四部分：

（1）现有实验流程中样品的提取效率；

（2）不同温度条件下提取效率检验；

（3）不同酸浓度条件下提取效率检验； 
（4） 微波萃取不同浓度酸条件下的对比检验。

1.3  实验流程

将黄土、古土壤样品烘干后研磨过 60 目筛，

储存于 5 mL 冷冻管内。

（1）取黄土和古土壤样品各 1 g，分别放

入 100 mL 的 Teflon 烧杯，加入 3 mL 去离子水和

0.5 mg 的 9Be 载体，加入 3 mL 双氧水静置至反应

完全，加入 12 mol ∙ L−1 的盐酸浸泡 24 h，离心收

集上清液后按图 1 流程进行制样，即获得一次提

取结果。将离心沉淀搅匀加入 10 mL 的 6 mol ∙ L−1

的盐酸浸泡 24 h，再次重复提取两次后，将离心

沉淀消解。共获得 4 次提取结果，以检验现实验

流程对 10Be 的提取效率。

（2）取黄土和古土壤样品各 1 g，同上流程

将样品提取 3 次后，再次用 10 mL 的 6 mol ∙ L−1 的

盐酸浸泡 24 h 后提取，共获得 4 次提取结果，交

叉检验实验结果。

（3）取黄土和古土壤样品各 1 g，同上流程加

入去离子水、9Be 载体、双氧水、盐酸后置于加热

板上在不同的温度（50℃、70℃）条件下每 4 h 提

取一次，共提取 2 次，检验温度对提取效率的影响。

（4）取黄土和古土壤样品各 1 g，同上流程

加入去离子水、9Be 载体、双氧水后，再分别加

入 1 mol ∙ L−1、2 mol ∙ L−1、4 mol ∙ L−1、6 mol ∙ L−1、

8 mol ∙ L−1 不同浓度的盐酸，浸泡 24 h 后提取一次，

共提取 2 次，获得提取效率最高时的盐酸浓度。 
（5）取黄土和古土壤样品各 0.5 g，应用

微 波 消 解 仪 将 样 品 在 4 mol ∙ L−1、6 mol ∙ L−1、

8 mol ∙ L−1、10 mol ∙ L−1、12 mol ∙ L−1 不同浓度的盐

酸条件下萃取一次，检验在微波条件下不同浓度

酸的提取结果。

将提取实验的上清液按照武振坤等（2008）
建立的实验流程进行制样，制备后在西安加速器

质谱中心进行测量。

2  结果与讨论

2.1  黄土中 10Be 提取效率对比实验结果

对加速器测量后数据进行计算，结果见表 1。

2.2  黄土中 10Be 提取效率对比实验结果分析

2.2.1  样品消解提取结果

为检验现有实验流程两次酸提取的效率，使

用 6 mol ∙ L−1 盐酸对样品进行提取三次后消解。如

图 2、图 3 所示，通过两次酸提取，黄土和古土壤

样品中 10Be 的提取效率分别为 93% 和 88%，即两

次酸提取 10Be 的提取率约 90%。

2.2.2  样品多次提取结果

使用 6 mol ∙ L−1 盐酸对样品进行四次提取（假设

提取完全），结果显示，经过两次酸提取可将黄土

中 91%、古土壤中 87% 的 10Be 提取出来（图 4，图

5），与样品消解提取结果基本一致，验证了实验工

作的可靠性。

通过上述两次实验的对比检验，验证了两次酸

提取可将样品中 90% 的 10Be 提取出来，现有实验流

程在酸提取后再次用去离子水对样品进行洗涤，可

保证 90% 以上的提取率。实验在获得了提取步骤详

细数据的同时，也验证了现有流程每一步骤的存在

都是必不可少的。实验结果中古土壤样品的提取比

率没有黄土样品的比率高，造成这种结果的原因推

测是古土壤中粘土矿物等成分较复杂造成的。
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图 1 BeO 样品制备的实验流程
Fig.1 The experimental process of preparation BeO
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表 1  黄土中 10Be 提取效率对比实验结果
Tab.1  The experimental results of 10Be extraction efficiency in the loess /(atoms∙ g−1)

三次酸提后消解 
Acid extract three 

times and 
digestion it

样品描述
Sample number

提取条件 Extraction condition

第一次
First time

第二次
Second  time

第三次 
Third time

消解
Digestion

XF07-3620 1.26×108 8.31×106 2.46×106 6.78×106

XF07-3950 3.63×108 3.20×107 1.26×107 3.97×107

四次酸提取
 Acid extract four 

times

样品描述    
Sample number

提取条件 Extraction condition

第一次
First time

第二次
Second  time

第三次
Third time

第四次
Fourth time

XF07-3622 1.09×108 1.72×107 6.25×106 6.44×106

XF07-3952 2.94×108 6.68×107 2.92×107 2.61×107

不同温度
 Under different 

temperature

样品描述
Sample number

提取条件 Extraction condition

50℃第一次
 First time

50℃第二次
Second time

70℃第一次 
First time

70℃第二次
Second time

XF07-3626 1.33×108 1.29×107 1.39×108 6.98×106

XF07-3964 3.64×108 4.38×107 4.08×108 3.62×107

不同酸浓度
Under different 
concentration of 

acid

样品描述
Sample number

提取条件 Extraction condition
1 mol∙ L−1 2 mol∙ L−1 4 mol∙ L−1 6 mol∙ L−1 8 mol∙ L−1

XF07-3958 2.29×108 2.63×108 3.39×108 3.75×108 2.54×108

XF07-3618 7.74×107 9.61×107 – 1.34×108 –

微波萃取
Using microwave 

extraction

样品描述
Sample number

提取条件 Extraction condition
4 mol∙ L−1 6 mol∙ L−1 8 mol∙ L−1 10 mol∙ L−1 12 mol∙ L−1

XF07-3622 1.46×108 1.45×108 1.48×108 1.48×108 1.48×108

XF07-3952 4.58×108 4.61×108 4.60×108 4.62×108 4.62×108

图 2  黄土样品提取效率
Fig.2  The extraction ratio of loess 

图 4  黄土样品提取效率
Fig.4  The extraction ratio of loess 

图 3  古土壤样品提取效率
Fig.3  The extraction ratio of paleosol

图 5  古土壤样品提取效率
Fig.5  The extraction ratio of paleosol 
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2.2.3  温度对样品提取的影响

由多次提取实验结果得知，在常温下提取两次

可将样品中约 90% 的 10Be 提取出来。为检验温度

条件对提取结果的影响，采用在 50℃和 70℃条件

下对黄土和古土壤样品进行两次提取（每 4 h 提取

一次）。由结果得知黄土样品在 50℃和 70℃条件

下提取结果相同（图 6），显示温度对酸提取结果

基本无影响，验证了现有流程中采用常温条件下

进行酸提取步骤的可靠性。古土壤样品在 50℃和

70℃条件下结果分别为 4.08×108 atoms ∙ g−1 和 4.44×
108 atoms ∙ g−1（图 6），70℃条件下结果增高，应

是高温影响到粘土矿物等成分的分解造成 10Be 提

取效率的增高，这也解释了常温提取时古土壤提

取效率低于黄土提取效率。

图 6  不同温度条件下的提取结果（a：黄土；b：古土壤）
Fig.6  The extraction results under different temperature conditions (a: loess; b: paleosol)

2.2.4  酸浓度对样品提取的影响

对古土壤样品分别用 1 mol ∙ L−1、2 mol ∙ L−1、

4 mol ∙ L−1、6 mol ∙ L−1、8 mol ∙ L−1 的盐酸条件下浸泡，

结果显示 6 mol ∙ L−1 盐酸对古土壤中 10Be 的提取效

率最高（图 7）。用黄土样品进行验证，结果与古

土壤样品一致（图 7）。此条件实验验证了前人工

作的可靠性，因此对不同黄土粒径中 10Be 的赋存

不再进行验证，认为 10Be 主要吸附和结合在风化

过程中形成的细粒级粘土矿物中（Shen，1986；
沈承德等，1989b）。

2.2.5  微波萃取样品结果对比

将 4 mol ∙ L−1、6 mol ∙ L−1、8 mol ∙ L−1、10 mol ∙ L−1、

12 mol ∙ L−1 浓度的盐酸分别加入装有 0.5 g 黄土样

品的消解罐中，在 140℃条件下萃取 15 min，数据

结果基本一致，显示不同酸浓度在高温高压下对

样品提取结果基本没有影响。

与四次提取实验结果对比，微波萃取黄土样

品比四次提取实验提取量平均高 5.6%，古土壤样

品提取量平均高 10.8%，即在高温高压下不仅将细

颗粒表面吸附的 10Be，还可将粘土矿物等各种成分

间裹含的 10Be 提取出来。

3  结语

应用 10Be 示踪高分辨率的古地磁场变化研究

离不开高精度的实验数据支撑，对现有实验流程

中样品提取的比率、不同浓度酸条件下加热板和

微波萃取提取效率进行了检验。通过各项条件实

验，验证了现有流程酸提取两次后水洗即可将样

品中 90% 以上的 10Be 提取出来，达到了实验要求。

图 7  不同浓度盐酸提取黄土 - 古土壤中 10Be 的结果
Fig.7  The extraction results of 10Be in loess-paleosol sequence 

with different concentrations of hydrochloric acid



第 2 期 赵国庆，等：黄土中宇宙成因核素 10Be 提取条件检验 175

DOI: 10.7515/JEE201702009

实验中有些问题还有待进一步讨论：

（1）鉴于样品量的原因五次条件实验用了四

组不同的样品进行检验，若采用同一样品可获得

各项条件结果的纵向对比。

（2）古土壤样品提取结果随温度的增高而增

加，而微波萃取结果基本一致，可进一步探讨提

取的临界温度。
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