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Zn-Fe法 14C石墨样品制备条件研究

王 立 1, 李昭梅 1, 唐俊森 1, 石书林 1, 张国峰 1, 祁林杰 1, 陈定雄 1, 沈洪涛 1,2,†

(1. 广西师范大学物理科学与技术学院，广西 桂林  541004；
2. 广西核物理与核技术重点实验室，广西 桂林  541004)

摘要:  Zn-Fe法作为重要的 14C石墨制备方法之一已在各个实验室广泛应用，但是如何提高石墨合成效率、

减少现代碳污染等条件试验方法学方面研究不足。本工作在Zn-Fe火焰封管法制备样品的基础上，对其反应

温度、反应时间、试剂用量、Fe粉纯化等多种因素进行了条件实验，从合成效率、12C束流以及数据结果等

因素综合分析，得到更为优化的实验条件。对 1 mg的 14C石墨样品，Zn用量在 18~22 mg之间，Fe用量在

2.5~3.0 mg之间，Fe采用空气加热 400 ºC 3 h进行纯化处理，还原过程使用冷凝石墨还原炉加热 650 ºC 8 h进
行处理。该系列条件下通过空白样品 (商用石墨)、标准样品 (OX-Ⅱ，IECA-C8, CSC)制备 14C石墨并对其性

能进行评估，结果显示制备的 14C石墨样品AMS测试结果理想，为进一步优化Zn-Fe法 14C石墨制备方法提

供了数据支撑，为进一步提高测试本底奠定了基础。
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0    引言

加速器质谱 (Accelerator  Mass  Spectrometry,  AMS)
是一种拥有极高同位素探测灵敏度的检测技术，相对于

常规探测手段，具有样品用量少、测量时间短、测量灵

敏度高等优点 [1−2]。作为测量 14C灵敏度最高的方法，

被广泛应用于考古学、环境科学、地质学、海洋学、生

物医学等领域 [3−8]。加速器质谱进行高精度低本底的
14C测量依赖性能优秀的石墨样品靶，适当的石墨制备

条件和可靠的石墨制备系统决定了石墨靶的质量和性能，

因此建立一套高质量的 14C石墨制备流程、完善 14C石

墨的实验条件对加速器质谱测量有着重要的意义 [9−22]。

Zn-Fe法由 Jull和 Slota提出 [23−24]，以Zn粉作为还

原剂，Fe粉作为催化剂进行的CO2石墨化还原法，其

反应公式如下： 

CO2(g)+2Zn(s)
催化加热−−−−−→ C(s)+2ZnO(s), (1)

此方法相较于另外两种常用 14C石墨制备方法H2-Fe法
与 Zn-TiH2-Fe法互有优势。其反应温度 600~750  ºC
高于H2-Fe法与Zn-TiH2-Fe法 [21, 25−26]，反应时间 7~12

h长于H2-Fe法与 Zn-TiH2-Fe法 [25−27]。Zn-Fe法在反应

温度和反应速率方面不如H2-Fe法与Zn-TiH2-Fe法，但

Zn-Fe法可避免H2-Fe法可能存在的H2纯度不够、生成

水蒸气 [9]、生成CH4
[23, 28]及造成同位素分流效应增加

的问题，也可避免 Zn-TiH2-Fe法存在的 TiH2热分解效

应等问题 [21]。

在 Zn-Fe法的研究中，Walker等 [29]介绍了一种通

过火焰封管制备微量碳样品的方法，此方法不仅克服

了Bronic等 [30]提出的传统在线还原法容易造成还原单

元大气泄漏的问题，同时避免了反应过程中可能产生水

蒸气、CH4的问题，有效地降低了实验的本底，提高了

结果的精确度，在制样效率及样品储存方面也有明显的

优势。

研究证明，还原剂与催化剂的用量与处理方式和石

墨靶的性能具有相关性。从计量关系和Macario等 [31]

的研究到Dee等 [32]的研究可知，Zn/C及Fe/C在制样条

件的研究中极为重要。Gergely等 [33]及 Delque-Kolic
等 [34]也在不同的层度上对 Zn-Fe法实验条件进一步探

索以确保可以得到性能更加优秀的石墨样品用于测量。

本文基于Zn-Fe火焰封管法制备 14C石墨样品 (约 1
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mg C)，在前人研究基础上细化更优实验条件，如还原

炉的选择 [35]、还原反应温度与还原反应时间、试剂用

量 [14]、Fe粉纯化条件等 [16, 36−38]。通过分析表观回收

率、12C束流、测量灵敏度、现代碳污染，总结得出Zn-

Fe火焰封管法制备毫克级 14C石墨样品更为优化的实验

条件。通过商用石墨评估实验的本底值，用 OX-Ⅱ、

CSC、IAEA-C8国际标准样品评估方案的稳定性和可靠

性，旨在得到更高性能 14C石墨用于加速器质谱测量。
 

1    实验设备和试剂
 

1.1    主要仪器和试剂

马弗炉：SX2-2.5-12N，上海一恒科学仪器有限公

司；高温干燥箱：GW-150B，邦西仪器科技 (上海)有
限公司；百万分之一微量天平：Mettler Toledo，XPR2；
压靶器：2JA032620，NEC公司；冷凝石墨还原炉：

XMT*808，余姚市长江温度仪表厂；真空泵：HiCube
80 Classic/MVP 40，Pfeiffer；氧化铜 (分析纯，99.7%)、
锌粉 (高纯试剂，99.995%)：国药集团化学试剂有限公

司；铁粉：Sigma(#209309)，325目；无水乙醇：分析

纯，四川西陇科学有限公司。 

1.2    14C石墨制备系统

14C石墨制备系统主要由真空动力机组和石英玻璃

材料组成，如图 1所示。真空动力机组包括了一个分子

泵系统、一系列真空计来保证真空条件，针对不同的还

原方法，采用了可拆卸式的管连接结构。
 
 

真空阀门
气压计

真空泵 液氮冷泵

1 2
5 6 7 8 9 10
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3 4C B A

b ad c
螺旋冷阱 螺旋冷阱

还原管 氧化管定量区域

图 1    14C石墨制备系统
 

 

样品与CuO于氧化管中混合在真空状态下火焰封

管处理后氧化燃烧使样品中的碳被氧化成CO2。将氧化

管与还原管分别装于制样装置中，打开真空阀门 1, 2, 3,
4, 8, 10, 15，待真空度小于 5.0×10−2 Pa后关闭所有阀门

进行实验操作。将液氮冷阱 (−196 ºC)置于螺旋冷阱 b，
酒精-液氮冷阱 (−78 ºC)置于螺旋冷阱 a，破碎装置将氧

化管破碎后水蒸气与部分杂质气体及CO2先后收集到

两个冷阱内，通过打开真空阀门 3将无法收集气体排出

使 CO2纯化，待气压计A显示真空度小于 5.0×10−2 Pa
时关闭。将液氮冷阱转移到定量区域，打开真空阀门

12同时对螺旋冷阱 b加热使CO2转移到定量区域，待气

压计B示数稳定后关闭。移开液氮冷阱对定量区域加热

至气压计B示数稳定，对CO2进行定量。将液氮冷阱置

还原管处，打开真空阀门 8, 10将CO2转移到还原管底

部，待气压计C示数稳定后打开真空阀门 2至气压计C
示数小于 5.0×10−2 Pa，关闭真空阀门 8，进一步纯化

CO2。通过火焰封管将纯化后的CO2收集于装有 Zn粉
与 Fe粉的还原管中，将封管后的还原管置于冷凝石墨

还原炉中使CO2还原为石墨。 

2    实验优化条件探索
 

2.1    还原炉的选择

马弗炉是 14C石墨制备系统中常用的样品氧化燃烧

装置及CO2还原装置，大多数的 14C制备实验室都使用

马弗炉进行氧化燃烧及CO2还原处理。冷凝石墨还原

炉主要由三部分组成：加热部分、半导体制冷器部分、

控制台。控制台由三部分组成：程序控制装置、加热开

关、冷却开关。

为探索两种还原炉的性能，我们采用了 1 mg左右

的商用石墨作为样品，仅对 Fe粉采用不纯化处理与真

空纯化 600 ºC 1 h两种处理方法，其他试剂暂不处理。

分别使用马弗炉与冷凝石墨还原炉进行600 ºC 8 h的CO2

还原处理，实验结果如表1所列 。
从表 1中可以看出，由冷凝石墨还原炉所合成的石

墨，Fe粉无论是不处理还是真空纯化处理，14C/12C的

本底值都比马弗炉的小，因此冷凝石墨还原炉更适合

CO2石墨化处理。我们探索了原因，与Walker等 [29]的
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heat block相似，冷凝石墨还原炉相较于马弗炉存在一

定的温度梯度，既加热→常温，使反应过程中产生的

ZnO、气态 Zn冷凝在还原管的常温处，提高C石墨的

合成效率，如图 2与图 3所示。在后续确定了 Zn-Fe法
制备 14C石墨更为优化的条件后我们做了对比实验，冷

凝石墨还原炉合成的 12C石墨束流 36 µA是马弗炉合成

的 12C石墨束流 19 µA的 1.9倍；冷凝石墨还原炉合成

的 14C石墨实验本底 6.62×10−15远低于马弗炉合成的
14C石墨实验本底 1.90×10−14，采用冷凝石墨还原炉的

实验效果优于马弗炉。
 
 

Z

ZnO

石墨

图 2    冷凝石墨还原炉的还原管 (在线彩图)
 

 
 
 

图 3    马弗炉的还原管
 

  

2.2    CuO的用量与预处理
 

2.2.1    CuO的预处理

由于CuO中有可能存在现代碳污染，因此在进行

氧化反应前需要进行除污染预处理。参考碳氧化速率与

温度的关系 [39]，本研究采用约 1 mg C的商业石墨，

CuO采用 900 ºC 3 h、600 ºC 3 h、不做任何处理三种方

式，其结果如表2所列。
 
 

表 2    CuO处理方法实验结果
 

CuO处理方法 µA12C束流/  14C/12C(校正) pMC

900 ºC 3 h 37.33 5.86×10−15 0.50

900 ºC 3 h 36.49 6.38×10−15 0.54

600 ºC 3 h 36.38 6.17×10−15 0.52

600 ºC 3 h 38.04 6.13×10−15 0.52

不处理 35.30 6.59×10−15 0.56

不处理 42.52 6.48×10−15 0.55
 
 

从上表可以看出，CuO中含有的微量现代碳会对

实验本底造成一定的影响，CuO进行900 ºC 3 h和600 ºC
3 h的除碳处理效果均较好。考虑到CuO在高温下可能

发生的分解反应，以及冷却后再次氧化引入污染，我们

采用600 ºC 3 h进行除碳处理。 

2.2.2    CuO的用量

初始碳量
样品量

在样品的氧化过程中，虽然 CuO进行了预处理，

但是过量的CuO依旧会引入现代碳对本底造成影响 [18]。

因此我们用商用石墨 (约 1 mg C)为样品，与 20~140 mg
的 CuO进行燃烧，测量 CO2的量与回收率 (回收率=

 )，其结果如表3所列。
 
 

表 3    CuO用量与CO2回收率的实验结果
 

样品量/mg CuO/mg CO2/(102 Pa) 初始碳/mg CO2回收率/%

1.007 19.7 74.7 0.989 98.21

1.024 40.1 75.8 1.006 98.25

1.111 62.0 81.7 1.084 97.61

1.139 81.9 84.9 1.127 98.94

1.068 101.6 78.3 1.039 97.31

1.158 121.4 86.1 1.143 98.69

0.966 140.0 72.2 0.958 99.21
 
 

从表 3可以看出，CO2回收率稳定在 98%左右，表

明CuO用量在此范围内，样品都可以充分氧化。为避

免过量CuO引入的现代碳污染，对于 1 mg C选择CuO
的用量范围选择20~30 mg。 

2.3    Fe粉纯化与Fe/C比例
 

2.3.1    Fe粉纯化

Fe粉的纯化是整个14C石墨制备过程中的关键一步，

有研究发现 Fe粉中的现代碳会在石墨化的过程中带来

污染，因此需要对Fe粉进行纯化处理 [36]。我们利用商

 

表 1    还原炉实验结果
 

还原炉 Fe处理方法 µA12C束流/  14C/12C(校正) pMC

马弗炉 不处理 23.30 1.79×10−14 1.50

马弗炉 不处理 17.34 2.24×10−14 1.88

马弗炉 600 ºC 1 h 21.23 1.99×10−14 1.67

马弗炉 600 ºC 1 h 9.99 3.98×10−14 3.37

冷凝石墨还原炉 不处理 9.33 1.89×10−14 1.58

冷凝石墨还原炉 不处理 16.77 1.66×10−14 1.39

冷凝石墨还原炉 600 ºC 1 h 25.15 9.12×10−15 0.75

冷凝石墨还原炉 600 ºC 1 h 23.10 9.09×10−15 0.75
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用石墨 (约 1 mg C)作为样品，Fe粉采用：(a) 真空加热

600 ºC 0.5 h、1 h、2 h、3 h；(b) 真空加热 650 ºC 0.5 h； 石墨产量
初始碳量

(c) 空气加热 400 ºC 3 h；(d) 不进行任何处理几种条件

进行研究，结果如表 4所列 ，其中表观回收率=   。
 
 

表 4    Fe粉纯化实验结果
 

样品量/mg 初始碳量/mg 石墨量/mg 表观回收率/% Fe处理方法 µA12C束流/  14C/12C pMC

1.008 0.969 0.596 61.50 600 ºC 3 h 22.99 5.19×10−15 0.42

1.030 0.861 0.282 32.70 600 ºC 3 h 9.44 1.69×10−14 1.44

1.007 0.698 0.085 12.20 600 ºC 3 h 5.63 2.26×10−14 1.92

0.995 0.965 0.114 11.80 600 ºC 3 h 10.38 1.42×10−14 1.20

1.039 0.905 0.063 6.96 600 ºC 3 h 9.55 1.60×10−14 1.36

1.014 0.988 0.386 39.10 600 ºC 3 h 4.86 1.50×10−14 1.27

1.142 1.061 0.099 9.33 600 ºC 2 h 4.45 2.25×10−14 1.91

1.097 1.074 0.71 66.10 600 ºC 2 h 27.86 8.94×10−15 0.76

1.112 0.985 1.022 104.00 600 ºC 2 h 30.27 6.71×10−15 0.57

0.968 0.930 0.798 85.76 600 ºC 1 h 37.33 5.62×10−15 0.48

1.041 0.877 0.693 78.98 600 ºC 1 h 28.48 6.95×10−15 0.59

1.096 1.023 0.924 90.29 600 ºC 1 h 37.51 6.69×10−15 0.57

1.078 0.848 0.683 80.53 600 ºC 1 h 30.54 6.99×10−15 0.59

1.322 1.260 1.030 81.77 600 ºC 1 h 27.84 7.26×10−15 0.62

1.142 1.120 1.094 97.66 600 ºC 0.5 h 36.72 8.35×10−15 0.71

1.120 1.068 0.869 81.33 600 ºC 0.5 h 33.67 6.82×10−15 0.58

1.044 0.972 0.911 93.76 650 ºC 0.5 h 34.87 6.23×10−15 0.53

1.238 1.163 1.079 92.80 650 ºC 0.5 h 34.13 6.78×10−15 0.58

1.123 1.075 1.012 94.13 650 ºC 0.5 h 34.21 6.42×10−15 0.55

0.937 0.730 0.665 91.12 Air 400 ºC 3 h 46.99 5.96×10−15 0.51

0.938 0.844 0.749 88.73 Air 400 ºC 3 h 39.23 6.37×10−15 0.54

1.002 0.899 0.729 81.13 Air 400 ºC 3 h 42.55 6.46×10−15 0.55

1.010 0.838 0.675 80.60 Air 400 ºC 3 h 41.44 6.22×10−15 0.53

1.015 0.813 0.819 100.7 Air 400 ºC 3 h 36.28 6.68×10−15 0.57

1.181 1.164 0.472 40.55 不处理 9.34 1.89×10−14 1.58

1.078 0.816 0.848 103.90 不处理 16.77 1.66×10−14 1.39
 
 

由表 4可知，Fe粉进行加热处理的实验本底远低于

不做处理的实验本底，空气加热 400 ºC 3 h本底值均值

在 0.54 pMC且波动性低于其他纯化条件。在真空纯化

条件下，真空纯化温度选择 650 ºC的实验结果较为稳

定，实验本底的均值为 0.55 pMC，在真空纯化条件中

较好。真空加热 600 ºC 0.5 h、600 ºC 1 h、650 ºC 0.5 h
束流强度平均在 30 µA以上，空气加热 400 ºC 3 h时的

束流强度均值在 40 µA以上，高于其他纯化条件。空气

加热 400 ºC 3 h、真空加热 600 ºC 1 h、650 ºC 0.5 h的表

观回收率均为 80%以上，且波动性低于其他纯化条件。

综合考虑 12C束流强度、实验本底值、表观回收率等因

素分析，空气加热400 ºC 3 h的纯化方法较为理想。 

2.3.2    Fe/C质量比例

Fe/C质量比例影响着 12C的束流强度及实验本底。

Dee等 [32]对Fe的用量进行了探索，认为随Fe粉用量增

加，样品碳污染将按照 1mg Fe：0.35 µg C增加，但过

低的 Fe/C质量比例也会造成束流不稳，因此合适的

Fe/C比例极其重要 [23]。本研究采用约 1 mg C的商用石

墨作为空白样品，Fe粉用量为 0.1~5.0 mg，采用 600 ºC
1 h进行真空纯化，探索更优的 Fe/C比例，结果如图 4
所示。

Fe粉中含有微量的现代碳，对实验本底会造成影

响。随着 Fe/C比例的逐渐增大，14C/12C的比值明显升

高。m(Fe)/m(C)小于 3时 14C/12C值在 6.80×10−15附近，

对于本底的影响较小；m(Fe)/m(C)大于 3时，14C/12C
值大于7.50×10−15，对于本底的影响较大。

为 了 细 化 Fe/C质 量 比 例 的 更 优 值 ， 我 们 在

m(Fe)/m(C)为 1~5之间进行探索，12C束流强度的影响
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如图 5所示。随着m(Fe)/m(C)比例的增加，12C束流强

度逐渐降低，我们推测随着 Fe粉用量的增加，单位 Fe
粉附着 C量降低影响了束流强度。同时我们探索了

m(Fe)/m(C)< 1时的 12C束流强度，其结果如图 6所示，

随着 m(Fe)/m(C)的增加，12C束流强度先增加后减少，

在 m(Fe)/m(C)为 0.5左右时达到最大 (≈43 µA)，但是此

时表观回收率均值仅有 50%左右。在Gergely等 [33]的

研究中已证明，在测量时间较长时m(Fe)/m(C)为 2.5的
束流强度的稳定性明显优于 1.5时束流强度的稳定性，

推测是因为过低的 Fe/C质量比例造成压靶过程中石墨

聚集在前段部分造成束流稳定性下降。因此综合
14C/12C值，12C束流强度及测量稳定性，Fe/C质量比

例在2.5~3.0之间较合适。 

2.4    Zn/C质量比例

Zn粉是CO2石墨化过程中的重要因素。按照化学

反应式计量关系，m(Zn)/m(C)为10.88时正好完全反应，

但随着质量比例增加，石墨产率增加且束流强度快速上

升，在m(Zn)/m(C)≈50时达到最大，但也会带来本底值

和同位素分流效应升高的风险 [31]，因此需要探索合适

的Zn/C质量比例。本研究采用约 1 mg C的商用石墨作

为样品，Zn粉用量为10~60 mg，探索更优的Zn/C比例。

空白样品的 14C/12C值与 m(Zn)/m(C)的关系如图 7
所示，随着m(Zn)/m(C)逐渐增大 14C/12C的比值先下降

再升高。由于 Zn粉的熔点很低 (熔点为 419.53 ºC)，很

难将Zn粉中的现代碳除掉，故只能找到合适的Zn/C质

量比例降低现代碳带来的影响。从图 7可以看出，Zn
粉用量在 15~25 mg时，14C/12C值稳定在 7.00×10−15附
近，此范围内 Zn粉的用量较适合于 14C石墨的合成；

当 Zn粉用量大于 20 mg时，14C/12C的值与m(Zn)/m(C)
的值呈正比关系。Ognibene推测，当 Zn粉用量过大时

Zn与C形成碳化物存在于Fe粉与C石墨的混合物中 [35]，

影响了C石墨的合成，造成了实验本底增加。综合操作

便利性和探索结果，Zn/C在 18~22之间时 14C石墨合成

的效果较好。
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图 7    Zn/C质量比例与空白样品 14C/12C的关系图 (在线

彩图)
 

  

2.5    还原温度与还原时间

合成C石墨的还原反应对于还原温度和还原时间较

为敏感，在其他更优条件下探索更优的还原温度与还原

时间。还原温度对表观回收率的影响如图 8所示，还原

时间为 8 h时，表观回收率随还原温度升高而升高，在

650~700  ºC之间达到平衡状态，表观回收率达到了

90%以上。还原温度为 650 ºC时，还原时间对表观回收

率的影响如图 9所示，表观回收率随还原时间升高而升
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图 4    Fe/C质量比例与空白样品 14C/12C的关系图 (在线

彩图)
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图 5    Fe/C质量比例为 1~5对 12C束流强度的影响 (在线

彩图)
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彩图)
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高，在 8~9 h之间达到平衡状态，表观回收率达到了

98%以上。综上分析，还原温度选择 650~700 ºC，还原

时间选择8~9 h，14C石墨合成的效果较好。
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图 8    还原温度对表观回收率的影响 (在线彩图) 
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图 9    还原时间对表观回收率的影响 (在线彩图)  

3    结论
 

3.1    空白样品

在测量本底前使用AMS对商业石墨进行测量，其

结果如图 10所示。未经流程处理商业石墨的本底值为

(0.27±0.02)  pMC， 14C/12C值为 (3.14±0.27)×10−15，折

合成 14C年龄相当于50 ka BP，此结果表明GXNU-AMS
灵敏度达到国际同类仪器水平。我们对不同质量的商用

石墨进行氧化、纯化、石墨化处理后用GXUN-AMS测

量，当石墨量大于 1 mg时，其结果如图 11所示，实验

本底值的范围在 0.49~0.62 pMC，平均值为 (0.55±0.04)
pMC，14C/12C值为 (6.47±0.48)×10−15，折合成 14C年龄

约为44 ka BP。
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图 11    流程商业石墨本底值
 

  

3.2    标准样品

本研究采用OX-Ⅱ、CSC、IAEA-C8三个国际标准

样品根据本研究确定的Zn-Fe火焰封管法更优条件制备
14C石墨，使用AMS进行分析 (结果如表 5所列)。OX-
Ⅱ对CSC的 pMC值为 (136.32±0.48) pMC，在误差允许

范围之内与公认标准值 136.2 pMC一致。OX-Ⅱ的实验

结果如图 12所示，OX-Ⅱ的 pMC平均值为 (134.11±
0.41)  pMC，在误差允许范围内与公认标准值 134.07
pMC相符合。IAEA-C8的实验结果如图13所示，IAEA-
C8的 pMC平均值为 (15.17±0.22) pMC，在误差允许范

围内与公认标准值15.03 pMC相符合。 
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图 10    AMS(未经流程商业石墨)本底值
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图 12    新草酸标准实验结果
 

 

表 5    标准样品参考值
 

标准样品 丰度比(14C/12C) pMC

OX-Ⅰ 1.24×10−12 105.26

OX-Ⅱ 1.58×10−12 134.07

CSC 1.61×10−12 136.2

IAEA-C8 1.77×10−13 15.03
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4    讨论

本研究通过对含 14C的 1 mg碳样品进行Zn-Fe法制

样和AMS测试，得出Zn-Fe法制备 14C石墨的优化条件

为：CuO进行600 ºC 3 h预处理，CuO用量为20~30 mg；
Fe粉使用空气加热 400 ºC 3 h纯化处理，Fe粉用量为

2.5~3.0 mg；Zn粉用量为 18~22 mg；使用冷凝石墨还

原炉进行 650 ºC 8 h的还原处理。此条件下不同样品的

测量结果：商业石墨本底样品均值为 (0.55±0.04) pMC，
折合成14C年龄为44 ka BP；OX-Ⅱ均值为 (134.11±0.41)
pMC；IAEA-C8均值为 (15.17±0.22) pMC，均与公认标

准值符合。

我们目前探索出了更为优化的Zn-Fe法合成毫克级
14C石墨的反应条件，由空白样品和标准样品的实验结

果得知，此条件下制备的 14C石墨实验本底值较低，实

验稳定性和可靠性良好。我们将继续探索除去Zn粉中

现代碳的方法，进一步优化Zn-Fe法制备 14C石墨的实

验条件，提高Zn-Fe法制备 14C石墨的实验精度。

致谢    感谢广西壮族自治区辐射环境监督管理站的何贤
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Experimental Conditions for Zn-Fe Reduction Method of
14C Graphite Preparation

WANG Li1,  LI Zhaomei1,  TANG Junsen1,  SHI Shulin1,  ZHANG Guofeng1,  QI Linjie1,  CHEN Dingxiong1,  SHEN Hongtao1,2,†

(1. College of Physics and Technology, Guangxi Normal University, Guilin 541004, Guangxi, China;
2. Guangxi key laboratory of nuclear physics and nuclear technology, Guilin 541004, Guangxi, China)

Abstract:  As a vital sample preparation method for 14C graphite, the Zn-Fe reduction method has been widely used in vari-
ous laboratories. However, there is still insufficient to improve the efficiency of graphite synthesis and reduce modern carbon
pollution and other conditions test methodology. In this work, 14C graphite samples were prepared based on the Zn-Fe reduc-
tion method, and the experimented key parameters such as the reduction reaction temperature, reaction time, reagent dosage,
Fe powder precleaned, and other factors were investigated and determined. For 14C graphite sample(≈1 mg), the amount of Zn
is between 18~22 mg, and the amount of Fe is between 2.5~3.0 mg. Fe is precleaned by heating to 400 °C for 3h under air en-
vironment, and the reduction process is treated by heating at 650 °C for 8 h in a condensing graphite reduction furnace. Com-
pared with background samples (commercial graphite) and standard samples (OX-II, IECA-C8, CSC) the results showed that
the performance under this condition is better than before. It provides a basis for optimizing the 14C graphite preparation meth-
od, and lays a foundation for reducing the background level of trace 14C graphite prepared by Zn-Fe reduction method.
Key words:  Zn-Fe method; 14C; experimental conditions
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