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前 言

铅、锶、钕同位素在地球化学及同位素地质年代学研究、探讨物质来源、指导找矿等研究中都起到了

极其重要的作用。该标准方法的制定将岩石中铅、锶、钕同位素研究在地质学领域的应用提高到新的水

平，因此对其测定方法标准化就显得较为重要。
本标准的附录 Ａ为提示的附录。
本标准由全国核能标准化技术委员会提出并归口。
本标准起草单位：核工业北京地质研究院。
本标准主要起草人：张桂存、崔建勇、高鼎顺。
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岩石中铅、锶、钕同位素测定方法
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国家质量技术监督局┐┐批准 ┐┐实施

 范围

本标准规定了岩石样品中铅、锶、钕的分离，测定方法，试剂，仪器，分析步骤，结果计算及精密度。
本标准适用于岩石及其他地质物料中铅、锶、钕同位素比值的测定，也适用于同位素比值的分别测

定。

 方法提要

岩石试样经氢氟酸、高氯酸分解，铅在氢溴酸体系中用阴离子交换树脂分离。流出液蒸干后用于锶、
总稀土的分离，锶、总稀土用 ０．１６８ｍｍ～０．０８４ｍｍ阳离子交换树脂分离，钕用 ０．０８４ｍｍ～０．０４２ｍｍ
阳离子交换树脂以 α羟基异丁酸淋洗液分离。铅、锶、钕同位素用质谱计测定同位素比值。

 主要仪器与设备

． 热表面电离质谱计（测量精度优于十万分之五）
． 分析天平（感量为万分之一）
． 酸度计

． 离心机（４０００ｒ燉ｍｉｎ）
． 超声波振荡器

． 石英亚沸蒸馏器

． 石英试剂瓶（５００ｍＬ）
． 石英容量瓶（１００ｍＬ）
． 聚四氟乙烯管形瓶（１５ｍＬ）
． 塑料离心管（１．５ｍＬ）
． 氟塑料毛细管

． 石英烧杯（５０ｍＬ）
． 石英烧杯（１０ｍＬ）
． 石英烧杯（１ｍＬ）
． 石英玻璃加样管

． 石英交换柱（犗内 ５ｍｍ×１４０ｍｍ）

． 石英交换柱（犗内 ５ｍｍ×１４０ｍｍ）

． 玻璃交换柱（犗内 ２ｍｍ×３２０ｍｍ）
． 微量注射器（１０μＬ）
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 试剂与材料（除特殊说明外，试剂均为优级纯）

． 盐酸（犱＝１．１８５ｇ燉ｃｍ３）
． 盐酸（犱＝１．１８５ｇ燉ｃｍ３，分析纯）
． 高氯酸（犱＝１．６７０ｇ燉ｃｍ３）
． 氢氟酸（犱＝１．１４ｇ燉ｃｍ３）
． 氢氧化氨（犱＝０．９００ｇ燉ｃｍ３）
． α羟基异丁酸

． 硝酸（犱＝１．３９ｇ燉ｃｍ３）
． 过氧化氢

． 磷酸（０．１７ｍｏｌ燉Ｌ，经阳离子交换纯化）
． 高纯水（去离子水经亚沸蒸馏后的分析用水）
． α羟基异丁酸（４．６）淋洗液

１０００ｍＬ水（４．１０）中含有 ２８．１ｇα羟基异丁酸（４．６），用氢氧化氨（４．５）调至 ｐＨ＝４．６５。
． 氢氟酸（双瓶蒸馏）（１＋１）
． 高氯酸（亚沸蒸馏）（１＋１）
． 硝酸（亚沸蒸馏 １ｍｏｌ燉Ｌ）
． 盐酸（亚沸蒸馏）（１＋１）
． 盐酸（亚沸蒸馏）（１＋２）
． 盐酸（亚沸蒸馏）（１＋６）
． 盐酸（亚沸蒸馏，０．０５ｍｏｌ燉Ｌ）
． 氢溴酸（０．５ｍｏｌ燉Ｌ）
． 偶氮胂Ⅲ溶液（０．１％）
． 氯乙酸乙酸钠（ｐＨ＝２．５）
． 强酸性阳离子交换树脂（０．１６８ｍｍ～０．０８４ｍｍ）
． 强酸性阳离子交换树脂（０．０８４ｍｍ～０．０４２ｍｍ）
． 强碱性阴离子交换树脂（０．０８４ｍｍ～０．０４２ｍｍ）
． 硅胶胶状悬浮液

取一定量 的 硅 胶（优 级 纯），放 入 石 英 瓶 中，加 入 高 纯 水（４．１０）超 声 振 荡 使 硅 胶 成 胶 状 液，静 置

０．５ｈ，取上部胶状液离心，用硝酸（４．１４）洗除铅，用高纯水（４．１０）洗至中性（每次洗硅胶时，首先超声振

荡，然后离心），用高纯水（４．１０）制成硅胶悬浮液。

 试样

采集的样品要新鲜。试样磨碎至小于 ７４μｍ，在加工过程中要避免污染，取样要有足够的代表性。

 化学分离步骤

． 器皿的清洗

所用器皿均用盐酸（４．２）、盐酸（４．１）、盐酸（４．１７），高纯水（４．１０）依次清洗。全部操作均在净化间内

进行。
． 试样分解

取 ０．１ｇ～０．５ｇ左右的岩石粉末试样于聚四氟乙烯管型瓶（３．９）中，用少量高纯水（４．１０）润湿试

样，加入 ５ｍＬ氢氟酸（４．１２），２ｍＬ高氯酸（４．１３）摇匀后盖上盖，在控温电热板上低温加热 ２４ｈ～４８ｈ
至试样全部溶解。揭去盖，蒸干试样，升温至 １８０℃至白烟冒尽。用 ２ｍＬ盐酸（４．１５）冲洗管形瓶内壁并
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蒸干，使试样转化为氯化物。
． 离心分离

将 １．５ｍＬ盐酸（４．１７）加入经过 ６．２步骤的聚四氟乙烯管型瓶中，再次溶解试样并转移到塑料离

心管（３．１０）中，在离心机（３．４）上离心 ５ｍｉｎ，上部清液（Ａ）备作铅、锶、钕离子交换分离，下部残渣弃去。
． 铅的分离

．． 交换柱的处理

将阴离子交换树脂（４．２４）装入交换柱（３．１６）中，树脂高 ９ｃｍ，流速为 ０．２ｍＬ燉ｍｉｎ。用盐酸（４．１５）、
高纯水（４．１０）依次淋洗交换柱，用盐酸（４．１７）平衡交换柱。
．． 铅的分离

将清液（Ａ）加入交换柱内，用 ５ｍＬ盐酸（４．１７）淋洗交换柱，用烧杯（１０ｍＬ）接收流出液（Ｂ）。再用

０．５ｍｏｌ燉ＬＨＢｒ淋洗铁至流出液 ＫＳＣＮ检查不变红，用 ５ｍＬ盐酸（４．１７）淋洗，用盐酸（４．１５）洗脱铅，
用烧杯（１０ｍＬ）接收洗脱液，洗脱液体积 ８ｍＬ～９ｍＬ。蒸干备于质谱测定。
． 锶和总稀土的分离

．． 交换柱的处理

将 阳离子交换树脂（４．２２）装入交换柱（３．１７）中，树脂高 １０ｃｍ，用盐酸（４．１５），高纯水（４．１０）依次

淋洗交换柱至中柱。
．． 锶的分离

将铅试样 的 流 出 液（Ｂ）加 入 交 换 柱，用 盐 酸（４．１７）４０ｍＬ淋 洗，流 出 液 弃 去，用 ５ｍＬ左 右 盐 酸

（４．１６）淋洗锶，用石英杯（３．１３）接收锶，蒸干备用于质谱测定，用 ３０ｍＬ盐酸（４．１５）解析并蒸干总稀

土，得（Ｃ）。
． 钕的分离

将分离锶后总稀土（Ｃ）加几滴稀盐酸并加热溶解，用加样管（３．１５）将其溶液，加入预先处理好的加

压 交换柱（３．１８），以 α羟基异丁酸淋洗液（４．１１）淋洗，控制流速在 ３５ｓ燉滴～４０ｓ燉滴，温 度 为 １５℃～
２０℃，在淋洗 ２０ｍＬ后接钕。接收体积为 ０．６ｍＬ左右，蒸干后备用于质谱测定。也可以用 ＨＤＥＨＰ法

分离钕，具体操作见附录 Ａ。

 铅、锶、钕同位素分析

． 样品带的预处理

先将铼带放入盐酸（４．１６）中浸洗，再用高纯水（４．１０）冲洗至中性，烘干。将铼带点焊在插件上，然后

置于高真空设备中，在 １８００℃除气 ０．５ｈ。
． 铅的涂样

用磷酸（４．９）溶解铅样，用微量注射器（３．１９）吸取 ５μＬ～１０μＬ硅胶悬浮液（４．２５）。加于经 ７．１处

理好的铼带中央，通电蒸干，用微量注射器将铅样加于铼带的硅胶处，然后蒸干并红化样品带，将插件装

在质谱计上。
． 铅的质谱同位素分析

当质谱计运行正常，真空度达到 ３×１０－６Ｐａ时，将带温升至约 １１００℃时，首先调出２０８Ｐｂ峰的准确位

置，并依次调出２０７Ｐｂ、２０６Ｐｂ、２０４Ｐｂ峰的位置，固定磁流，然后检查有无杂峰，当有杂峰存在时，维持该带温

直至杂峰完全消除，再检查有无２０５Ｔｌ峰，如有２０５Ｔｌ峰时，维持该带温继续烧除２０５Ｔｌ峰，直至完全消除为

止。如无２０５Ｔｌ峰时，调好峰形和分辨，将带温升至 １３００℃左右，按仪器规定程序准确测定铅同位素比值。
． 分析结果的表述

．． 质量分馏的校正

首先根据式（１）计算质量分馏系数 牊
（２０８燉２０６）标 ＝ （２０８燉２０６）测 × （１＋ ２牊） …………………………（１）
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牊＝ （２０８燉２０６）标

（２０８燉２０６）测［ ］－ １÷ ２ ………………………………（２）

式中：（２０８燉２０６）标、（２０８燉２０６）测——分别为标准样品 ＮＢＳ９８１的标准值（推荐值）、１３００℃时该标样的

测量值。
牊——１３００℃时测得的质量分馏系数。

将 牊值代入下式求得各比值的校正值

（２０８燉２０６）Ｐ＝ （２０８燉２０６）Ｐ测 × （１＋ ２牊） ………………………（３）

（２０７燉２０６）Ｐ＝ （２０７燉２０６）Ｐ测 × （１＋ 牊） ………………………（４）

（２０４燉２０６）Ｐ＝ （２０４燉２０６）Ｐ测 × （１－ ２牊） ………………………（５）
式中：（２０４燉２０６）Ｐ、（２０４燉２０６）Ｐ测——分别为样品铅同位素原子比的校正值和测量值。
．． 铅同位素原子丰度的计算

２０６爛Ｐ＝ １
１＋ （２０４燉２０６）Ｐ＋ （２０７燉２０６）Ｐ＋ （２０８燉２０６）Ｐ× １００………………（６）

２０４爛Ｐ＝ （２０４燉２０６）Ｐ×２０６爛Ｐ ………………………………（７）
２０７爛Ｐ＝ （２０７燉２０６）Ｐ×２０６爛Ｐ ………………………………（８）
２０８爛Ｐ＝ （２０８燉２０６）Ｐ×２０６爛Ｐ ………………………………（９）

式中：爛Ｐ——样品中铅同位素的丰度值。
． 锶的涂样

用高纯水（４．１０）溶解经 ６．５．２制备的锶试样，用微量注射器（３．１９）分 ３次～４次，每次 ２μＬ～３μＬ
将试样溶解液分别滴加于经（７．１）处理的样品带的中心区域，然后蒸干并红化样品带，将插件放入质谱

计。
． 锶的质谱同位素分析

等质谱计运行正常，真空度达到 ３×１０－６Ｐａ时，带温控制在 １２５０℃±５０℃，当丰度最高的同位素的

离子流强度达到 １×１０－１１Ａ时测量锶同位素比值。
． 分析结果的表述

用（８８燉８６）标＝８．３７５２１做内标可正规化 ８７燉８６的比值。
（８８燉８６）标 ＝ （８８燉８６）测 × （１＋ ２牊）……………………………（１０）

牊＝ （８８燉８６）标

（８８燉８６）测［ ］－ １÷ ２ ………………………………（１１）

（８７燉８６）正 规 化 ＝ （８７燉８６）测 × （１＋ 牊）……………………………（１２）
式中：（８７燉８６）正 规 化、（８７燉８６）测——样品锶同位素的正规化值、测量值。
． 钕的涂样

用磷酸（４．９）将 ６．６分离好的钕试样溶解，用微量注射器（３．１９）分 ３次～４次，每次 ２μＬ～３μＬ涂

于经 ７．１处理好的样品带的中心区域，样品带的加热电流控制在 ０．５Ａ左右，慢慢蒸干并红化，将插件

装在质谱计上。
．． 钕的同位素测量

用质谱计（３．１）以静态方式进行钕的同位素测定，为监测１４０Ｃｅ以校正１４２Ｃｅ对１４２Ｎｄ的干扰，其接收

器选择如下：
接 收 器 杯：２ ３ ４ ５ ６ ７
对应同位素质量：１４６ １４５ １４４ １４３ １４２ １４０
当仪器运行正常，离子源区真空度优于 １．５×１０－５Ｐａ，分析器真空度达到 ３×１０－６Ｐａ时，即可准备

测量。用双带法通过Ｎｄ＋测定钕的同位素比值时，需先加热电离带，加热温度控制在１８００℃～２０００℃，
然后缓慢加热样品带，电流控制在 ２．５Ａ左右，当１４５Ｎｄ＋的离子流强度达到 ３×１０－１２～１０×１０－１２Ａ时，
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即可按仪器规定程序测定钕同位素比值。
．． 分析结果的表述

用（１４６燉１４４）标＝０．７２１９做内标可正规化 １４３燉１４４的比值

（１４３燉１４４）正 规 化 ＝ （１４３燉１４４）测 × （１４６燉１４４）
测 ＋ ０．７２１９

０．７２１９× ２ ……………（１３）

式中：（１４３燉１４４）正 规 化、（１４３燉１４４）测——样品中钕同位素原子比的正规化值和测量值。

 精密度

方法的精密度测定结果见表 １：
表 １ 方法精密度

样品号 项目
Ｐｂ Ｓｒ Ｎｄ

２０８燉２０６ ２０７燉２０６ ２０４燉２０６ ８７燉８６ １４３燉１４４

１

平均值 ２．１６７６６ ０．９０２９８ ０．０５８１５ ０．７０２２２ ０．５１１８５

牜 ３．８６６×１０－３ １．１０４×１０－３ ３．３２５×１０－４ ２．５９１×１０－４ ９．１５５×１０－５

爲 ５．０１２×１０－３ １．３８２×１０－３ ８．０６３×１０－４ ３．６７１×１０－４ ９．３７６×１０－４

２

平均值 １．９７７８８ ０．８３４３５ ０．０５３１９ ０．７０２２５ ０．５１１３１

牜 ３．９００×１０－３ ２．３４９×１０－３ ２．２５２×１０－４ ２．３１９×１０－４ １．９６２×１０－４

爲 １．０８４×１０－２ ２．４６４×１０－３ ３．０５６×１０－４ ２．０２３×１０－４ １．６１０×１０－４

３

平均值 ２．１４２３４ ０．８８４８４ ０．０５７３３ ０．７０２３３ ０．５１１７３

牜 ７．２８７×１０－３ １．９７４×１０－３ ２．８０６×１０－４ ２．５８０×１０－４ １．１１３×１０－４

爲 ９．８０３×１０－３ ６．９７６×１０－３ ６．９０８×１０－４ ２．６８１×１０－４ ９．５１６×１０－５

５

﹩﹣燉 —



附 录 ﹢
（提示的附录）

二（炘┐乙基己基）正磷酸法（﹪﹥﹦﹪法）分离钕

﹢ 离子交换柱的制备

将阴离子交换树脂（４．２４）装入石英交换柱（犗内 ６ｍｍ×１４０ｍｍ），约 ５ｍｍ。溶液流干后，慢慢加入

已制备好的二（α乙基己基）正磷酸＋聚四氟乙烯粉末涂结型阳离子交换树脂，柱高 １００ｍｍ。加入稀盐

酸（４．１７），在自然流速下，放置 ２ｈ～３ｈ，压实树脂。树脂上部再覆一层 ５ｍｍ厚 的 阴 离 子 交 换 树 脂

（４．２４）。加 ３０ｍＬ盐酸（４．１５）清洗，２０ｍＬ０．２ｍｏｌ燉Ｌ盐酸平衡酸度。

﹢ 钕的分离

用 加 样 管（３．１５）将 试 样 溶 液 加 入 交 换 柱 中，加 １０ｍＬ０．２ｍｏｌ燉Ｌ盐 酸 淋 洗 铈，再 用 １０ｍＬ
０．２ｍｏｌ燉Ｌ盐酸淋洗钕，用 １０ｍＬ烧杯收集，蒸干送质谱测定。

﹢ 交换柱再生

用３ｍＬ～５ｍＬ盐 酸（４．１５）分 几 次 淋 洗 交 换 柱 后，加 ３０ｍＬ盐 酸（４．１５）再 生 交 换 柱，２０ｍＬ
０．２ｍｏｌ燉Ｌ盐酸平衡酸度。

柱不用时，浸泡在稀盐酸中。

６

﹩﹣燉 —
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