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摘要：应用多接收器电感耦合等离子体质谱仪（ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ）测定地质样品中锶、钕同位素组成时，化学
前处理流程冗长、复杂，且容易出现样品未完全溶解的现象。本文采用微波消解法消解样品，在保证消解效

果的前提下有效地缩短了溶样时间，在此基础上研究了锶、钕化学分离和质谱测试流程，重点考察了树脂柱

的回收率和记忆效应。结果表明：树脂经１０次使用后的锶、钕流程空白均低于１．０ｎｇ，但回收率明显下降，
分别由原来的９８％和９０％降到２０％和５０％，若待测样品中锶、钕含量较低，所接收的锶、钕则达不到质谱仪
测试范围，因此建议锶特效树脂使用次数不超过５次，ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８稀土柱和Ｌｎ树脂使用次数不超过１０次。
整套流程应用于国际地质标准样品（ＢＣＲ－２、Ｗ－２ａ、ＢＨＶＯ－２、ＡＧＶ－２）的锶、钕分离，ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ所得
的８７Ｓｒ／８６Ｓｒ、１４３Ｎｄ／１４４Ｎｄ测定值与文献报道值一致，仪器的内精度２ＳＥ（ｎ＝５０）和方法的外精度２ＳＤ（ｎ＝６）均
优于０．００１５％，表明该流程可以满足地质样品中锶、钕同位素高精度测定的要求。
关键词：微波消解；淋洗曲线；锶；钕；柱残留；多接收器电感耦合等离子体质谱法

要点：

（１）采用微波消解法溶样，能有效保证锶、钕同位素组成分析中的消解效果并缩减溶样时间。
（２）实验选择的锶特效树脂（１００～１５０μｍ）、稀土柱 ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８（２００～４００目）及钕柱 Ｌｎ－Ｂ５０－Ｓ
（５０～１００目）的选择性强，获得的锶、钕馏分对铷、铈等元素的干扰可以忽略。

（３）在锶、钕同位素分离过程中，树脂柱的回收率与使用次数成反比。
中图分类号：Ｏ６１４．２３２；Ｏ６１４．３３５；Ｏ６５７．６３ 文献标识码：Ａ

锶、钕同位素组成是岩石地球化学中比较经典

的研究对象，在同位素地质年代学［１－２］、探讨物质来

源［３－４］及指导找矿［５－６］等研究中发挥了极其重要的

作用。目前获得锶、钕同位素组成的前处理方法主

要有两种：一是采用激光剥蚀电感耦合等离子体质

谱（ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ）联用技术［７－９］进行原位微区分

析；二是采用化学分离法［１０－１３］，样品经酸溶解后，通

过离子交换树脂等分离得到纯净的待测元素，然后

用质谱测定。这两种方法均有各自的优缺点：

ＬＡ－ＩＣＰ－ＭＳ技术具有样品微损、无需繁琐的化学
分离、节约大量的前期制样时间等优点，但激光剥蚀

进样系统对分析的样品要求苛刻，如所测样品须为

具有较高锶浓度的单矿物，且无法实现在线分离，质

谱测试时会存在待测同位素产生干扰的同质异位素
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（如８７Ｒｂ干扰８７Ｓｒ）。化学分离法对样品要求较低，
且测定结果准确、可靠，是目前最常用的锶、钕同位

素分离测定方法，但冗长的样品消解时间（数天甚

至一周）［１１，１３］和昂贵的树脂价格一直困扰着地学工

作者。

多接收器电感耦合等离子体质谱仪（ＭＣ－ＩＣＰ
－ＭＳ）是２０世纪９０年代发展起来的高精度同位素
分析仪器，相比于传统的热电离质谱仪（ＴＩＭＳ），它
具有近８０００Ｋ高温的等离子体发射源、稳定的分馏
行为和同质异位素干扰校正系统，因此，不仅精度

高，还可以测定 ＴＩＭＳ不易电离的锂、铜、锌等元素
的 同 位 素 组 成［１０，１４－１５］。Ｌｉ等［１１］、Ｌｉｕ等［１２］、

Ｄｏｍｉｎｉｑｕｅ等［１６］的研究结果先后表明，在分析用时

较短的情况下 ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ可以获得与 ＴＩＭＳ相
媲美的数据精度。为了更高效地消解样品和排除实

验过程的干扰因素，本文利用微波消解技术［１７－１８］溶

样，将样品消解时间缩短在一个小时之内，并试验了

锶特效树脂、ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８阳离子树脂和 Ｌｎ树脂分
离富集锶、钕的淋洗效果，对全流程空白、树脂柱的

柱残留和柱效进行了评估，以确定这种样品处理方

法适用于ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ的测试。

１　实验部分
１．１　仪器及工作参数

ＳＦ－ＴＤＬ－４Ａ台式低速离心机（上海菲恰尔分
析仪器有限公司）。

Ｍｉｌｅｓｔｏｎｅｅｔｈｏｓ１微波消解仪（意大利 ＬａｂＴｅｃｈ
公司），配有高压消解罐、温度传感器，消解罐使用

前按照表１的步骤用５ｍＬ５０％盐酸和５０％硝酸反
复清洗。

表 １　微波消解程序
Ｔａｂｌｅ１　 Ｐｒｏｇｒａｍｏｆｔｈｅｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ

步骤
温度

（℃）

功率

（Ｗ）

加热时间

（ｍｉｎ）

保持时间

（ｍｉｎ）

１ １２０ ４００ ５ ２
２ １６０ ８００ ５ ５
３ １８０ １２００ ４ １０

７５００ｃｘ电感耦合等离子体质谱仪（美国 Ａｇｉｌｅｎｔ
公司），仪器的工作条件为：入射功率１０００Ｗ，雾化
气流量０．９～１．０Ｌ／ｍｉｎ，辅助气流量０．１４Ｌ／ｍｉｎ，冷
却气流量１７Ｌ／ｍｉｎ，采样锥孔径１ｍｍ，截取锥孔径
０．７ｍｍ，信号采集方式为跳峰，积分时间１０ｍｓ，内

标溶液为１０ｎｇ／ｍＬ铑和铼。
ＮｅｐｔｕｎｅＰｌｕｓ型高分辨多接收器电感耦合等离

子体质谱仪（美国 ＴｈｅｒｍｏＦｉｓｈｅｒ公司），各项工作条
件见表２。该仪器的离子光学通路采用双聚焦（能
量聚焦和质量聚焦）设计，并采用动态变焦专利技

术可以将质量色散扩大至１７％；配有９个法拉第杯
和５个离子计数器，并以马达驱动进行精确的位置
调节来提高灵敏度［１２］。本研究的分析过程采用静

态法测试。仪器进样系统则采用该公司的气旋和斯

克特雾化器结合的稳定进样系统，这种进样系统可

以提供稳定的信号和更短的清洗时间，样品与样品

之间采用５％和 ２％的硝酸清洗。在测试过程中，
锶、钕分别采用ＮＢＳ９８７、ＪＮｄｉ－１作为外标对同位素
组成进行质量监控。

表 ２　ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ仪器工作参数
Ｔａｂｌｅ２　ＷｏｒｋｉｎｇｐａｒａｍｅｔｅｒｓｏｆＭＣＩＣＰＭＳ

工作参数 设定值

冷却气流量 １６Ｌ／ｍｉｎ

辅助气流量 ０．８Ｌ／ｍｉｎ

雾化气气压 ２．６×１０５Ｐａ（ｖｉａＤＳＮ）

射频功率 １１００Ｗ

每次测量积分时间 ０．４１９４ｓ

每组测量次数 １０

测量组数 ５

１．２　主要试剂与实验器皿
实验用水由 Ｍｉｌｌｉｐｏｒｅ公司的纯化系统纯化，电

阻率为１８．２ＭΩ·ｃｍ的超纯水。使用的高纯度盐
酸、硝酸和氢氟酸经过美国ＳａｖｉｌｌｅｘＤＳＴ－１０００ＰＦＡ
亚沸蒸酸装置二次纯化制备。

实验所用７ｍＬ、１５ｍＬ带盖聚四氟乙烯材质器
皿均经过５０％盐酸和５０％硝酸反复煮沸清洗。
１．３　离子交换柱

离子交换柱包括Ｂｉｏ－ＲａｄＰｏｌｙ－Ｐｒｅｐ聚丙烯层
析柱０．８ｃｍ（ｉ．ｄ．）×４ｃｍ、１０ｍＬ容量（锶柱）和
０．８ｃｍ（ｉ．ｄ．）×９ｃｍ、５ｍＬ容量（稀土柱和钕柱）两
种型号，聚丙烯层析柱在使用前经５０％盐酸和５０％
硝酸各浸泡２４ｈ。锶柱装填法国Ｔｒｉｓｋｅｍ公司生产的
锶特效树脂（１００～１５０μｍ），稀土柱及钕柱则装填美
国Ｂｉｏ－ＲａｄＬａｂｏｒａｔｏｒｉｅｓ公司生产的 ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８
（２００～４００目）及Ｌｎ－Ｂ５０－Ｓ（５０～１００目）树脂。

树脂在使用前均经５０％硝酸和５０％盐酸室温
浸泡２４ｈ。
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１．４　试样溶解
称取５０ｍｇ（精确至０．０００１ｇ）试样置于消解罐

中，加入１ｍＬ５０％硝酸和２ｍＬ氢氟酸，按设定的消
解程序（表１）于数控微波消解仪中分解消化。取出
消解罐，将样品全部转入１５ｍＬ聚四氟乙烯溶样杯
中，蒸干，冷却后加入１ｍＬ硝酸再次蒸干，准确加入
１ｍＬ３ｍｏｌ／Ｌ硝酸，保温２ｈ，冷却，以５０００ｒ／ｍｉｎ离
心分离１０ｍｉｎ，上清液用于化学分离。
１．５　样品测试

样品回收率及标定淋洗曲线过程中各阶段含量

的测定由 ＩＣＰ－ＭＳ完成［１９］，锶、钕同位素比值由

ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ的法拉第杯工作模式完成测定，全流
程本底和离子交换柱记忆效应则由 ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ
的离子计数器工作模式完成测定［１３］。

２　结果与讨论
２．１　淋洗曲线及离子交换分离步骤的确定

基于文献［１１－１３，２０］报道，本文实验对锶特
效树脂（１００～１５０μｍ）、ＡＧ５０Ｗ －Ｘ８（２００～４００
目）及Ｌｎ－Ｂ５０－Ｓ（５０～１００目）树脂分别进行了淋
洗曲线的标定（图１），使用的样品为国际地质标准
物质ＢＣＲ－２（玄武岩）。

锶柱使用锶特效树脂装柱，用量约０．３ｇ，装柱
高度约２ｃｍ。取样品上柱进行化学分离，待清液流
过树脂柱后依次用 １０ｍＬ３ｍｏｌ／Ｌ硝酸、６ｍＬ
Ｍｉｌｌｉ－Ｑ水淋洗（以１ｍＬ为单位接取，以下相同），
得到对应的淋洗曲线（图１ａ）。

将过完锶特效树脂柱的前６ｍＬ３ｍｏｌ／Ｌ硝酸
的淋洗液收集，于１２０℃蒸干，然后准确加入２．０ｍＬ
２．０ｍｏｌ／Ｌ盐酸，封盖拧紧保温２ｈ，冷却，转移至离
心管，以５０００ｒ／ｍｉｎ离心１０ｍｉｎ，将离心后的全部上
清液经ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８树脂柱（树脂用量约０．５ｇ，装
柱高约６ｃｍ）分离富集总稀土元素，再依次用１０ｍＬ
２．０ｍｏｌ／Ｌ盐酸、１５ｍＬ６．０ｍｏｌ／Ｌ盐酸淋洗，得到对
应的淋洗曲线（图１ｂ）。

将在稀土元素接取区间接到的溶液于１２０℃蒸
干，用０．５ｍＬ０．２５ｍｏｌ／Ｌ盐酸提取，然后经Ｌｎ树脂
柱分离富集 Ｎｄ（树脂用量约 ０．６５ｇ，装柱高约
８ｃｍ），再依次用２０ｍＬ０．２５ｍｏｌ／Ｌ盐酸、５ｍＬ６．０
ｍｏｌ／Ｌ盐酸淋洗，得到对应的淋洗曲线（图１ｃ）。

锶、钕化学分离的主要难题是锶／铷和钕／铈的
分离，若分离不彻底将会对测试带来同质异位素的

干扰。锶特效树脂由于冠醚萃取的特性，在大于

２．０ｍｏｌ／Ｌ硝酸介质中，锶都可以被强烈地吸附在树

图 １　锶、稀土元素和钕淋洗曲线
Ｆｉｇ．１　ＥｌｕｔｉｎｇｃｕｒｖｅｓｏｆＳｒ，ＲＥＥｓａｎｄＮｄ

脂上，酸度越大，吸附性越强［１２］。综合考虑树脂的

吸附性能、本底引入和试剂成本等因素，本文选择

３．０ｍｏｌ／Ｌ硝酸作为淋洗基体的洗脱液。由图１ａ可
知，铷和大部分元素在６ｍＬ３ｍｏｌ／Ｌ硝酸淋洗中已
被洗脱完毕，改变淋洗液后，第１ｍＬ淋洗时树脂中
残留硝酸的浓度还比较大，少量的锶在此区间被洗

脱，在滴加至第２ｍＬ、３ｍＬ时绝大多数的锶被洗脱，
—８５３—
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而第４ｍＬ的 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ水中的锶量已低于 ＩＣＰ－ＭＳ
检测限，在１０～１４ｍＬ的 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ水淋洗区间接收
锶，此时锶的回收率高达９８％。由锶柱接取的硝酸
洗脱液经蒸干后转为盐酸介质，然后经ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８
阳离子交换树脂柱（图１ｂ），用低浓度的盐酸淋洗液
洗脱铁、钙、锰等轻质量元素，以高浓度的盐酸将稀

土和铀等重质量元素洗脱，为了保证回收率，本实验

接取了１２ｍＬ６ｍｏｌ／Ｌ盐酸淋洗液。随后利用传统
的ＨＤＥＨＰ树脂分离稀土元素中的铈和钕，效果并
不理想，图１ｃ则显示 Ｌｎ树脂可以有效地分离铈和
钕，用０．２５ｍｏｌ／Ｌ盐酸淋洗时，铈主要存在于０～９
ｍＬ的馏分中，在７～９ｍＬ区间虽然只有小部分钕被
洗脱，但为了保证铈、钕的完全分离，实验中接取

９～１５ｍＬ的馏分，此时钕的回收率达９０％左右。相
比于传统的干扰扣除方法对比值进行校正［１１］，本方

法在高回收率的基础上直接获得了纯净的锶、钕

溶液。

由图１淋洗曲线确定的锶、钕化学分离流程如
表３所示。

表 ３　离子交换柱分离锶和钕的流程
Ｔａｂｌｅ３　ＰｒｏｃｅｄｕｒｅｏｆＳｒａｎｄＮｄｓｅｐａｒａｔｉｏｎ

步骤 项目 使用试剂和用量

样品引入 离心后上清液

洗脱基体 ３ｍｏｌ／Ｌ硝酸，６ｍＬ
１

洗脱基体 ３ｍｏｌ／Ｌ硝酸，４ｍＬ

收集锶 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ水，４ｍＬ

样品引入 离心后上清液

２ 洗脱基体 ２ｍｏｌ／Ｌ盐酸，１０ｍＬ

收集稀土 ６ｍｏｌ／Ｌ盐酸，１２ｍＬ

样品引入 离心后上清液

３ 洗脱基体 ０．２５ｍｏｌ／Ｌ盐酸，９ｍＬ

收集钕 ０．２５ｍｏｌ／Ｌ盐酸，６ｍＬ

注：步骤２中样品为步骤１中前６ｍＬ３ｍｏｌ／Ｌ硝酸淋洗液蒸干后转

为２ｍｏｌ／Ｌ盐酸介质的溶液，步骤３中样品为步骤２收集到的稀

土馏分蒸干后转为０．２５ｍｏｌ／Ｌ盐酸介质的溶液。

２．２　离子交换柱的柱效评估及全流程空白监控
对于样品的同位素分析，在化学处理过程中带

入空白的量也是影响测定结果准确性的重要因素之

一。除了要保证实验所用试剂、器皿洁净以及实验

操作规范，所有的赶酸和分离工作均在千级超净实

验室内的百级工作台内进行。

由于购置的树脂均为进口产品，价格比较昂贵，

为了节约成本，本实验考察了树脂重复使用时的柱残

留和柱效问题，同一离子交换柱在使用数次后的流程

空白变化不大，均不超过１．０ｎｇ（表４），这说明离子
交换柱的锶、钕残留可以忽略。依据ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ
测定要求，锶、钕的测定量在２００～４００ｎｇ／ｍＬ时的信
号最佳，故全流程空白不到总测定量的０．５％。另外，
通过对比平行样品之间同位素比值的相对偏差，均优

于０．００１５％，可表明化学分离流程空白可以满足实验
要求。但是，离子交换柱在使用数次后样品回收率降

低得比较明显。如在进行５次和１０次过柱后（过柱
所选择样品为ＢＣＲ－２，称样量０．１ｇ），锶的回收率
由原来的９８％分别降至５０％和２０％，钕则由９０％
降至７０％和５０％。究其原因，除了树脂的收缩膨胀
导致离子交换柱破碎之外，锶柱应该主要是由于铅

在锶特效树脂上较难洗脱［２０］和其他少许不溶于硝

酸的大分子杂质包裹树脂所引起的，而钕的回收率

降低应主要是由于不溶于盐酸的大分子杂质包裹树

脂所引起的。因此，对于锶、钕含量相对较低的样

品，锶特效树脂、ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８阳离子交换树脂和
Ｌｎ树脂分别重复使用５次、１０次和１０次后丢弃。

表 ４　树脂不同使用次数的流程空白和回收率（ｎ＝５）
Ｔａｂｌｅ４　Ｐｒｏｃｅｄｕｒｅｂｌａｎｋｓａｎｄｒｅｃｏｖｅｒｉｅｓｏｆｒｅｓｉｎｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔ

ｔｉｍｅｓｏｆｕｓｅ（ｎ＝５）

树脂使用次数
空白（ｎｇ） 回收率（％）

Ｓｒ Ｎｄ Ｓｒ Ｎｄ

０ ０．４７ ０．３４ ９８ ９１
５ ０．８８ ０．６１ ５２ ７３
１０ ０．９２ ０．６３ ２３ ５０

２．３　地质标准样品测试结果
取国际标准样品 ＢＣＲ－２（玄武岩）、ＢＨＶＯ－２

（玄武岩）、Ｗ－２Ａ（玄武岩）及ＡＧＶ－２（安山岩）各
６份，以微波消解法消解样品，经表３的流程分离富
集锶和钕，在 ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ的法拉第杯模式下测
试，所得的锶、钕同位素比值分别见表５。

本文测试的４个标样中，铷／锶和铈／钕质量比分
别为０．０２５～０．１３７、１．５４～２．２８，不同称样量下的标
样同时进行消解、分离富集、收集锶和钕，经 ＭＣ－
ＩＣＰ－ＭＳ测试获得的锶和钕溶液中８５Ｒｂ和１４０Ｃｅ的
电压值均低于０．１ｍＶ，相对于８８Ｓｒ和１４２Ｎｄ的电压值
３～８Ｖ可以忽略不计，所得８７Ｓｒ／８６Ｓｒ、１４３Ｎｄ／１４４Ｎｄ的
内精度２ＳＥ（ｎ＝５０）和外精度 ２ＳＤ（ｎ＝６）均优于
０．００１５％，且与文献值［１１，１６］一致，说明该流程完全

能满足高精度ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ的分析要求。

—９５３—
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表 ５　８７Ｓｒ／８６Ｓｒ和１４３Ｎｄ／１４４Ｎｄ测定结果与文献报道值对比

Ｔａｂｌｅ５　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｏｆ８７Ｓｒ／８６Ｓｒａｎｄ１４３Ｎｄ／１４４Ｎｄｉｎｓｔａｎｄａｒｄｓａｍｐｌｅｓｗｉｔｈｔｈｅｒｅｐｏｒｔｅｄｖａｌｕｅｓ

标样

编号

８７Ｓｒ／８６Ｓｒ同位素测定 １４３Ｎｄ／１４４Ｎｄ同位素测定

ｆＲｂ／Ｓｒ
Ｓｒ含量

（μｇ）

８７Ｓｒ／８６Ｓｒ

测试值

内精度

（２ＳＥ）

８７Ｓｒ／８６Ｓｒ

平均值

外精度

（２ＳＤ）
数据来源 ｆＣｅ／Ｎｄ

Ｎｄ含量

（μｇ）

１４３Ｎｄ／１４４Ｎｄ

测试值

内精度

（２ＳＥ）

１４３Ｎｄ／１４４Ｎｄ

平均值

　外精度

（２ＳＤ）
数据来源

０．１３７ ３．２１ ０．７０５０４２ ０．０００００８

０．７０５０４６ ０．０００００８ 本文

１．８９ １．３４ ０．５１２６４２ ０．０００００３

０．５１２６３６ ０．０００００４ 本文

５．７７ ０．７０５０５６ ０．０００００７ ２．４０ ０．５１２６３８ ０．０００００４
６．９０ ０．７０５０３５ ０．０００００９ ２．８７ ０．５１２６３２ ０．０００００４

ＢＣＲ－２ ８．６７ ０．７０５０４３ ０．０００００８ ３．６０ ０．５１２６３６ ０．０００００５
１０．５３ ０．７０５０４７ ０．０００００６ ４．３７ ０．５１２６３２ ０．０００００４
１３．８０ ０．７０５０５２ ０．０００００６ ５．７３ ０．５１２６３３ ０．０００００３

－ － － ０．７０５０１９ ０．０００００８
Ｄｏｍｉｎｉｑｕｅ

等［１６］
－ － － ０．５１２６３４ ０．０００００６

Ｄｏｍｉｎｉｑｕｅ

等［１６］

０．０２５ ３．７５ ０．７０３４８８ ０．０００００８

０．７０３５０４ ０．００００１３ 本文

１．５４ １．１６ ０．５１２９９３ ０．０００００４

０．５１２９８９ ０．０００００５ 本文

６．７３ ０．７０３５１８ ０．０００００９ ２．０８ ０．５１２９８４ ０．０００００５
８．０５ ０．７０３５０４ ０．０００００９ ２．４９ ０．５１２９８３ ０．０００００５
１０．１２ ０．７０３５２１ ０．００００１０ ３．１３ ０．５１２９９３ ０．０００００５

ＢＨＶＯ－２ １２．２９ ０．７０３４９８ ０．０００００８ ３．８０ ０．５１２９８４ ０．０００００６
１６．１０ ０．７０３４９５ ０．０００００７ ４．９８ ０．５１２９９６ ０．０００００６

－ － － ０．７０３４８７ ０．０００００７
Ｄｏｍｉｎｉｑｕｅ

等［１６］
－ － － ０．５１２９８１ ０．０００００６

Ｄｏｍｉｎｉｑｕｅ

等［１６］

０．１０３ １．８５ ０．７０６９９６ ０．０００００９ ０．７０７００３ ０．００００１０ 本文 １．７７ ０．６３ ０．５１２５０３ ０．０００００７ ０．５１２５０２ ０．０００００３ 本文

３．３２ ０．７０７０１１ ０．０００００９ １．１４ ０．５１２５０６ ０．０００００５
３．９７ ０．７０７０１１ ０．０００００７ １．３６ ０．５１２５０２ ０．０００００８

Ｗ－２Ａ ４．９９ ０．７０６９９２ ０．０００００８ １．７１ ０．５１２５０５ ０．０００００７
６．０６ ０．７０６９９５ ０．０００００７ ２．０７ ０．５１２４９９ ０．０００００８
７．９４ ０．７０７０１４ ０．００００１０ ２．７２ ０．５１２４９９ ０．０００００７
－ － － ０．７０６９７３ ０．０００００６ Ｌｉ等［１１］ － － － ０．５１２５１８ ０．０００００４ Ｌｉ等［１１］

０．１０２ ６．２８ ０．７０４０２３ ０．００００１０

０．７０４０２６ ０．０００００６ 本文

２．２８ １．４３ ０．５１２７７６ ０．０００００５

０．５１２７８４ ０．０００００８ 本文

１１．２６ ０．７０４０２１ ０．０００００９ ２．５７ ０．５１２７９５ ０．０００００５
１３．４８ ０．７０４０３１ ０．００００１１ ３．０８ ０．５１２７７６ ０．０００００５
１６．９４ ０．７０４０２９ ０．０００００６ ３．８７ ０．５１２７８４ ０．０００００６

ＡＧＶ－２ ２０．５６ ０．７０４０３１ ０．０００００６ ４．６９ ０．５１２７９４ ０．０００００６
２６．９４ ０．７０４０１８ ０．０００００８ ６．１５ ０．５１２７７６ ０．０００００６

－ － － ０．７０３９８７ ０．０００００９
Ｄｏｍｉｎｉｑｕｅ

等［１６］
－ － － ０．５１２７９０ ０．０００００６

Ｄｏｍｉｎｉｑｕｅ

等［１６］

注：ｆＲｂ／Ｓｒ为该标样中铷和锶含量的质量比，Ｓｒ含量（μｇ）为样品引入时锶的理论质量。

ｆＣｅ／Ｎｄ为该标样中铈和钕含量的质量比，Ｎｄ含量（μｇ）为样品引入时钕的理论质量。

３　结论
借助微波消解技术消解样品，基于锶、稀土以及

钕的淋洗曲线、离子交换柱记忆效应和全流程空白的

评估，建立了一套锶、钕化学前处理流程。此流程所

采用的微波消解技术具有消解能力强、快速高效、空

白值低等特点，在许多岩矿测试领域已得到应用，经

实验显示可以推广到全岩的同位素化学前处理领域。

实验中应用的树脂为法国 Ｔｒｉｓｋｅｍ公司生产的
锶特效树脂（１００～１５０μｍ）、美国 Ｂｉｏ－Ｒａｄ公司生
产的ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８（２００～４００目）及Ｌｎ－Ｂ５０－Ｓ

（５０～１００目）树脂，这套树脂组合的选择性强，所接
到的锶、钕馏分经 ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ测试，铷、铈等元
素的干扰可以忽略，无须对同位素比值干扰进行扣

除校正。

需要指出的是，本研究粗略地考察了离子交换

柱的柱效问题，随着树脂使用次数的增加，离子交换

效率下降明显，建议锶特效树脂的使用次数最好不

要超过５次，ＡＧ５０Ｗ－Ｘ８阳离子交换树脂和 Ｌｎ树
脂的使用次数不超过１０次。基于树脂价格昂贵，降
低树脂性能的衰减效应是一个值得研究的课题。

—０６３—
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［２０］　李潮峰，李献华，郭敬辉，等．微量岩石样品中Ｒｂ－Ｓｒ
和Ｐｂ一步分离及高精度热电离质谱测试［Ｊ］．地球
化学，２０１１，４０（５）：３９９－４０６．
ＬｉＣＦ，ＬｉＸＨ，ＧｕｏＪＨ，ｅｔａｌ．Ｓｉｎｇｌｅｓｔｅｐｓｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆ
ＲｂＳｒａｎｄＰｂｆｒｏｍ ｍｉｎｏｒｒｏｃｋｓａｍｐｌｅｓａｎｄｈｉｇｈ
ｐｒｅｃｉｓｉｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｕｓｉｎｇｔｈｅｒｍａｌｉｏｎｉｚａｔｉｏｎｍａｓｓ
ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．Ｇｅｏｃｈｅｍｉｃａｌ，２０１１，４０（５）：３９９－４０６．

Ｈｉｇｈｐｒｅｃｉｓｉｏｎ ＭｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｏｆＳｔｒｏｎｔｉｕｍ ａｎｄ Ｎｅｏｄｙｍｉｕｍ Ｉｓｏｔｏｐｉｃ
Ｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎ ｂｙ Ｍｕｌｔｉｃｏｌｌｅｃｔｏｒ Ｉｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙ Ｃｏｕｐｌｅｄ ＰｌａｓｍａＭａｓｓ
ＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙｗｉｔｈＭｉｃｒｏｗａｖｅＤｉｇｅｓｔｉｏｎ

ＹＵＡＮＹｏｎｇｈａｉ１，２，ＹＡＮＧＦｅｎｇ１，２，ＹＵＨｏｎｇｘｉａ１，２，ＬＩＵＸｉｊｕｎ１，２，ＸＵＪｉｆｅｎｇ１，２，３

（１．ＧｕａｎｇｘｉＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＨｉｄｄｅｎＭｅｔａｌｌｉｃＯｒｅＤｅｐｏｓｉｔｓＥｘｐｌｏｒａｔｉｏｎ，ＧｕｉｌｉｎＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｇｕｉｌｉｎ
５４１００４，Ｃｈｉｎａ；

２．ＣｏｌｌｅｇｅｏｆＥａｒｔｈＳｃｉｅｎｃｅｓ，ＧｕｉｌｉｎＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＴｅｃｈｎｏｌｏｇｙ，Ｇｕｉｌｉｎ５４１００４，Ｃｈｉｎａ；
３．ＳｃｈｏｏｌｏｆＥａｒｔｈＳｃｉｅｎｃｅｓａｎｄＲｅｓｏｕｒｃｅｓ，ＣｈｉｎａＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙｏｆＧｅｏｓｃｉｅｎｃｅｓ（Ｂｅｉｊｉｎｇ），Ｂｅｉｊｉｎｇ１０００８３，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）ＵｓｉｎｇｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｔｏｄｉｓｓｏｌｖｅｓａｍｐｌｅｓｇｕａｒａｎｔｅｅｓｄｉｇｅｓｔｉｏｎｅｆｆｅｃｔｓａｎｄｒｅｄｕｃｅｓｄｉｓｓｏｌｖｉｎｇｔｉｍｅｉｎＳｒＮｄ

ｉｓｏｔｏｐｅａｎａｌｙｓｉｓ．
（２）ＴｈｅｆｒａｃｔｉｏｎｓｏｆＳｒａｎｄＮｄｈａｖｅｎｅｇｌｉｇｉｂｌｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｏｎＲｂａｎｄＣｅｂｅｃａｕｓｅｏｆｔｈｅｈｉｇｈｓｅｌｅｃｔｉｖｉｔｙｏｆｔｈｅ

Ｓｒｓｐｅｃｉａｌｒｅｓｉｎ（１００－１５０μｍ），ｒａｒｅｅａｒｔｈｃｏｌｕｍｎＡＧ５０Ｗ －Ｘ８（２００－４００ｍｅｓｈ）ａｎｄＮｄｃｏｌｕｍｎ
Ｌｎ－Ｂ５０－Ｓ（５０－１００ｍｅｓｈ）．

（３）ＤｕｒｉｎｇｓｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆＳｒａｎｄＮｄ，ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓｉｎｔｈｅｒｅｓｉｎｃｏｌｕｍｎｄｅｃｒｅａｓｅｄｏｂｖｉｏｕｓｌｙｗｉｔｈｔｈｅ
ｉｎｃｒｅａｓｉｎｇｕｓｅ．

—２６３—
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ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｔｒｏｎｔｉｕｍ（Ｓｒ）ａｎｄｎｅｏｄｙｍｉｕｍ（Ｎｄ）ｉｓｏｔｏｐｉｃｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙＭｕｌｔｉｃｏｌｌｅｃｔｏｒＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＭＣＩＣＰＭＳ）ｎｅｅｄｓａｌｅｎｇｔｈｙａｎｄ
ｃｏｍｐｌｅｘｃｈｅｍｉｃａｌｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｐｒｏｃｅｄｕｒｅ．Ｍｏｒｅｏｖｅｒ，ｓａｍｐｌｅｓｃａｎｎｏｔｂｅｄｉｓｓｏｌｖｅｄｃｏｍｐｌｅｔｅｌｙ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：Ｔｏｅｆｆｅｃｔｉｖｅｌｙｄｉｇｅｓｔｓａｍｐｌｅｓａｎｄｅｌｉｍｉｎａｔｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｆｒｏｍｔｈｅｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔａｌｐｒｏｃｅｓｓ．
ＭＥＴＨＯＤＳ：Ｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｗｅｒｅｄｉｓｓｏｌｖｅｄｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ．ＴｈｅｐｒｏｃｅｓｓｅｓｏｆＳｒ，Ｎｄｃｈｅｍｉｃａｌ
ｓｅｐａｒａｔｉｏｎａｎｄｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｎａｌｙｓｅｓｗｅｒｅｓｔｕｄｉｅｄ．Ｉｎｐａｒｔｉｃｕｌａｒ，ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙａｎｄｍｅｍｏｒｙｅｆｆｅｃｔｏｆｒｅｓｉｎ
ｃｏｌｕｍｎｗｅｒｅｉｎｖｅｓｔｉｇａｔｅｄ．
ＲＥＳＵＬＴＳ：ＴｈｅｒｅｓｅａｒｃｈｓｈｏｗｓｔｈａｔａｆｔｅｒｔｅｎｔｉｍｅｓｕｓａｇｅｓＳｒａｎｄＮｄｐｒｏｃｅｄｕｒｅ，ｂｌａｎｋｓｏｆｔｈｅｒｅｓｉｎａｒｅｌｅｓｓｔｈａｎ
１．０ｎｇ．Ｈｏｗｅｖｅｒ，ｔｈｅｒｅｃｏｖｅｒｙｄｅｃｒｅａｓｅｓｓｉｇｎｉｆｉｃａｎｔｌｙｆｒｏｍ９８％ ｔｏ２０％ ａｎｄ９０％ ｔｏ５０％，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．Ｉｆｔｈｅ
ａｎａｌｙｚｅｄｓａｍｐｌｅｓｃｏｎｔａｉｎｌｏｗｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｉｏｎｓｏｆＳｒａｎｄＮｄ，ｗｈｉｃｈａｒｅｉｎｓｕｆｆｉｃｉｅｎｔｆｏｒｍａｓｓｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙａｎａｌｙｓｉｓ，ｉｔ
ｉｓｓｕｇｇｅｓｔｅｄｔｈａｔＳｒｓｐｅｃｉａｌｅｆｆｅｃｔｒｅｓｉｎｓｈｏｕｌｄｂｅｕｓｅｄｎｏｍｏｒｅｔｈａｎ５ｔｉｍｅｓａｎｄＡＧ５０Ｗ－Ｘ８ａｎｄＬｎｒｅｓｉｎｓｈｏｕｌｄ
ｂｅｕｓｅｄｎｏｍｏｒｅｔｈａｎ１０ｔｉｍｅｓ．ＴｈｅｅｎｔｉｒｅｐｒｏｃｅｄｕｒｅｉｓａｐｐｌｉｅｄｉｎｔｈｅｓｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆＳｒａｎｄＮｄｏｆｉｎｔｅｒｎａｔｉｏｎａｌ
ｓｔａｎｄａｒｄｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ（ＢＣＲ－２，Ｗ－２ａ，ＢＨＶＯ－２，ＡＧＶ－２）．Ｔｈｅａｃｑｕｉｒｅｄ８７Ｓｒ／８６Ｓｒａｎｄ１４３Ｎｄ／１４４Ｎｄ
ｒａｔｉｏｓａｒｅｃｏｎｓｉｓｔｅｎｔｗｉｔｈｔｈｏｓｅｉｎｔｈｅｌｉｔｅｒａｔｕｒｅ，ａｎｄｔｈｅｉｎｓｔｒｕｍｅｎｔａｌｉｎｔｅｒｎａｌｐｒｅｃｉｓｉｏｎ２ＳＥ（ｎ＝５０）ａｎｄ
ｍｅｔｈｏｄｏｌｏｇｉｃａｌｅｘｔｅｒｎａｌｐｒｅｃｉｓｉｏｎ２ＳＤ（ｎ＝６）ａｒｅｂｅｔｔｅｒｔｈａｎ０．００１５％．
ＣＯＮＣＬＵＳＩＯＮＳ：ＴｈｅｐｒｏｐｏｓｅｄｍｅｔｈｏｄｍｅｅｔｓｔｈｅｒｅｑｕｉｒｅｍｅｎｔｏｆｈｉｇｈｐｒｅｃｉｓｉｏｎｍｅａｓｕｒｅｍｅｎｔｏｆＳｒａｎｄＮｄ
ｉｓｏｔｏｐｉｃｃｏｍｐｏｓｉｔｉｏｎｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ．

ＫＥＹＷＯＲＤＳ：ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ；ｅｌｕｔｉｏｎｃｕｒｖｅ；ｓｔｒｏｎｔｉｕｍ；ｎｅｏｄｙｍｉｕｍ；ｃｏｌｕｍｎｒｅｓｉｄｕａｌｓ；Ｍｕｌｔｉｃｏｌｌｅｃｔｏｒ
ＩｎｄｕｃｔｉｖｅｌｙＣｏｕｐｌｅｄＰｌａｓｍａＭａｓｓＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ
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第４期 袁永海，等：微波消解－多接收电感耦合等离子体质谱高精度测定锶钕同位素组成 第３７卷


