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摘　要：针对原有用于铜、铁、锌同位素分析的提纯步骤方法，我们专门对锌的提纯进行了改进，即在１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ的介质条件

下，采 用２００～４００目 ＡＧＭＰ－１Ｍ 树 脂 提 纯 锌，大 大 简 化 了 锌 的 提 纯 方 法。在 改 进 的 实 验 条 件 下，地 质 样 品 的 回 收 率 接 近

１００％；标准溶液在离子交换分离前后同位素组成一致，表 明 分 离 前 后 无Ｚｎ同 位 素 分 馏；全 流 程Ｚｎ的 空 白 小 于０．７ｎｇ／ｍＬ。

此法可作为用于高精度Ｚｎ同位素分析的前处理方法。

关键词：Ｚｎ同位素；ＡＧＭＰ－１阴离子交换树脂；ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ
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　　 近 年 来，由 于 ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ仪 器 的 出 现，过 渡

金属（铜、铁、锌等）同位素的高精度分析得以实现，

这方面的工作也蓬勃开展起来。其中相应的化学分

离方法 也 得 到 逐 渐 完 善［１－５］。从 这 些 研 究 可 以 看

出，在一个化学分离流程中就可以非常有效的得到

Ｃｕ、Ｆｅ、Ｚｎ的 提 纯 溶 液，并 用 于 后 面 的 仪 器 测 试。

这也是此方法最大的优点之一。

用ＡＧＭＰ－１Ｍ阴 离 子 交 换 树 脂 分 离 提 纯Ｃｕ、

Ｆｅ、Ｚｎ的方法原理［５，６］如下：

ＡＧＭＰ－１树脂（Ｃｌ－型）是 大 孔 径 强 碱 性 阴 离 子

交换树脂，活性基团为Ｒ－ＣＨ２Ｎ＋ －（ＣＨ３）３，在 ＨＣｌ
溶液中与Ｃｌ－ 生 成Ｒ－Ｃｌ－ 结 构（Ｒ为 有 机 官 能 团）。

Ｃｕ、Ｆｅ、Ｚｎ的金属离子在浓 ＨＣｌ中形成氯的络合阴

离子ＭＣｌ　３－ 和ＭＣｌ２４－，它们在交换柱中与树脂上的

Ｃｌ－ 发生交换：

Ｒ－Ｃｌ－＋ＭＣｌ３－—Ｒ－ＭＣｌ３－＋Ｃｌ－

２（Ｒ－Ｃｌ－）＋ＭＣｌ４２－—２Ｒ－ＭＣｌ４２－＋２Ｃｌ－

根据Ｃｕ、Ｆｅ、Ｚｎ等与氯离子形成的氯络阴离子

与ＡＧＭＰ－１Ｍ树脂的结合力的差异，选用适宜的酸

和酸度，可顺序洗提出Ｃｕ、Ｆｅ、Ｚｎ等元素。
现在常用的方法是将Ｃｕ，Ｆｅ，Ｚｎ先在高浓度的

盐酸介质（如７ｍｏｌ／Ｌ）中上柱，洗出Ｃｕ后再调整盐

酸浓度到２ｍｏｌ／Ｌ洗出Ｆｅ，最后用０．５ｍｏｌ／Ｌ的硝

酸溶液洗出Ｚｎ。从相关的研究文献中可以看出，分
别洗出Ｃｕ、Ｆｅ、Ｚｎ所用酸的总体积是相当大的［１－３］

（最高甚至近８０ｍＬ［３，５］），很费时，更对洗液的纯度

提出更高的要求。所以如果只对Ｚｎ同位素进行研

究的话，那么分离流程就有必要适当的改进。然而

许多研究人员还是采用上述传统的分离流程［７－１５］，
但也有了一些Ｚｎ分离的改进方法，如Ｃｈｅｎ等［１６］采

用了其他种类树脂如ＡＧ　１－Ｘ４，Ｃｈａｐｍａｎ等 ［１７］采

用双柱分离，而Ｆａｒｉｄ　Ｊｕｉｌｌｏｔ等［１８］直接用２ｍｏｌ／Ｌ
的 ＨＣｌ洗涤提纯Ｚｎ。

Ｖａｎ　ｄｅｒ　Ｗａｌｔ等［１９］在１９８５年 测 定 了Ｚｎ、Ｃｕ、

Ｆｅ、Ｃｄ等金属 元 素 于 不 同 酸 度 时 在 ＡＧＭＰ－１阴 离

子交换树脂上的分配系数（Ｄ），表明Ｚｎ在１ｍｏｌ／Ｌ
和２ｍｏｌ／Ｌ的 盐 酸 介 质 中 的 Ｄ 值 分 别 为４１２和

９１４，都大大超过了Ｚｎ在７ｍｏｌ／Ｌ盐酸介质中的Ｄ
值（２１０）。其 他 金 属 元 素（Ｃｄ与Ｚｎ的 情 况 类 似 除
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外）在１ｍｏｌ／Ｌ和２ｍｏｌ／Ｌ的盐酸介质中的Ｄ值都

未测出，说明即使在较低酸度范围（１～２ｍｏｌ／Ｌ）的

盐酸介质中，Ｚｎ也能与Ｃｌ－ 生成络阴离 子，Ｃｕ、Ｆｅ
等元素则不 能 形 成 络 阴 离 子 而 不 被 ＡＧＭＰ－１Ｍ 树

脂所吸附。这就给我们以启发：在做Ｚｎ的分离时，
能否直接在低酸度盐酸介质条件下直接做Ｚｎ与其

他杂质元素（Ｃｄ除外）分离实验。虽然Ｆａｒｉｄ　Ｊｕｉｌｌｏｔ
等［１８］做过在２ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ中Ｚｎ的分离实验，但是

否是最佳条件呢？因为７ｍｏｌ／Ｌ盐酸中Ｚｎ的Ｄ值

（２１０）分 别 只 有１ｍｏｌ／Ｌ 和２ｍｏｌ／Ｌ 盐 酸 中 Ｄ值

（４１２和９１４）的二分之一和四分之一，但Ｚｎ仍然可

以固定在树脂上，所以Ｚｎ的Ｄ值并非是决定Ｚｎ直

接分离需采取何种酸度的惟一因素。因此，有必要

再对Ｚｎ的分离条件进行研究。
本文在１ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ介质中洗涤提纯Ｚｎ，可以

有效的把Ｚｎ从基质中分离出来，总的体积（洗涤加

提取）小于２０ｍＬ，总流程空白（包括原始样品的溶

解、Ｚｎ提纯和提取等）小于０．７ｎｇ／ｍＬ，低于最后质

谱测试Ｚｎ浓度（约２００ｎｇ／ｍＬ）的０．５％，不影响后

续的质 谱 测 试。另 外，回 收 率 接 近１００％，最 后 用

Ｚｎ标准溶液作基准，在此溶液加入杂质过柱提纯后

的Ｚｎ溶 液 作 为 样 品，测 其δ６６　Ｚｎ和δ６８　Ｚｎ值，结 果

显示标准溶液在离子交换分离前后同位素组成一致

，表明分离前后无Ｚｎ同位素分馏。
本法简化了分析手续，较大的降低了流程体积

和流程空白，可 以 作 为Ｚｎ同 位 素 研 究 中 化 学 前 处

理的方法之一。

１　试验方法

１．１　试剂和仪器

美国Ｂｉｏ－Ｒａｄ公 司 生 产 的 ＡＧＭＰ－１Ｍ 强 碱 性

阴离子交换树脂（２００～４００目），Ｃｌ－ 型。
单元素标准溶液（北京标准物质中心）；盐酸、

硝酸 （都 经 二 次 亚 沸 蒸 馏 ）；Ｍｉｌｌｉ－Ｑ　Ｈ２Ｏ（电 阻 率

１８．２ＭΩ／ｃｍ；聚乙烯材料 交 换 柱（６．８ｍｍ ×４３
ｍｍ）聚四氟乙烯烧杯若干。

实验所用 仪 器 是 电 感 耦 合 等 离 子 发 射 光 谱 仪

（ＩＣＰ－ＡＥＳ），多 通 道 电 感 耦 合 等 离 子 质 谱 仪（ＭＣ－
ＩＣＰＭＳ）以及电感耦合等离子质谱仪（ＩＣＰ－ＭＳ）。

１．２　提纯流程：
准备四根交换柱，将ＡＧＭＰ－１Ｍ 阴离子交换树

脂（２００～４００目）湿法装入其中，体积约为１．６ｍＬ。

用 Ｍｉｌｌｉ－Ｑ　Ｈ２Ｏ和０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３ 交替洗５次，
每次２ｍＬ，再 分 别 用 四 种 浓 度（０．５、１．０、１．５、２
ｍｏｌ／Ｌ）的 ＨＣｌ洗３次，每次２ｍＬ，以平衡树脂。将

配制的混 合 金 属 溶 液（５０μｇ／ｍＬ）１ｍＬ加 到 树 脂

上，分别用四种盐酸溶液洗涤，１ｍＬ／次，共洗６～８
次。然 后 用１０ｍＬ０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３ 洗 提 Ｚｎ，１
ｍＬ／次，承接每次的洗液。将所有的洗提溶液蒸干，
最后 用５ｍＬ０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３ 溶 解，在ＩＣＰ－ＡＥＳ
和ＩＣＰ－ＭＳ上测试其中的金属含量，计算回收率。

２　结果与讨论

　　在天 然 样 品 中，Ｋ、Ｎａ、Ｃａ、Ｍｇ、Ａｌ、Ｔｉ、Ｍｎ、Ｆｅ
等是主量元素，具有较高的基体，我们加入这些元素

和对Ｚｎ同 位 素 有 干 扰 的 一 些 其 他 元 素［１，１４，１５］如

Ｃｒ、Ｎｉ、Ｖ等及其他的杂质元素如Ｃｄ、Ｃｕ、Ｓｒ等进行

Ｚｎ提纯的条件实验：

２．１　不同酸度条件下的提纯实验

实验中我 们 分 别 采 用 了０．５ｍｏｌ／Ｌ、１ｍｏｌ／Ｌ、

１．５ｍｏｌ／Ｌ、２ｍｏｌ／Ｌ的盐酸进行实验：移取１ｍＬ含

有５０μｇ／ｍＬ　Ａｌ、Ｃａ、Ｃｄ、Ｃｏ、Ｃｒ、Ｃｕ、Ｆｅ、Ｋ、Ｍｇ、

Ｍｎ、Ｎａ、Ｎｉ、Ｓｒ、Ｔｉ、Ｖ、Ｚｎ的混合溶液各四份于四个

聚四氟乙烯烧杯中，１３０～１４０℃下蒸干。分别加入

２ｍＬ０．５、１．０、１．５、２ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ溶 解 盐 份，再 蒸

干，重复 三 次。最 后 分 别 用０．５ｍＬ此 四 种 浓 度

ＨＣｌ溶解，转为盐酸介质，转到已平衡好的ＡＧＭＰ－
１Ｍ的树脂（２００～４００目）上。待树脂中的溶液流干

后，再分别用四种浓度盐酸洗涤１５次，１ｍＬ／次，共

洗１５ｍＬ，承接每次的流出液，用于仪器测试杂质的

流出量。最后用１０ｍＬ０．５ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３ 溶 液 洗 提

Ｚｎ，１ｍＬ／次，承 接 每 次 的 流 出 液，做Ｚｎ的 淋 洗 曲

线。将各个流出液在电热板上１３０～１４０℃下蒸干，
加入２ｍＬ　０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３ 溶 液 再 蒸 干，重 复 三

次。最后加 入１ｍＬ　０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３ 溶 解 盐 类，
转至５ｍＬ容 量 瓶 中，水 稀 释 至 刻 度。此 时 各 元 素

总的含量应各为１０．０μｇ／ｍＬ。在ＩＣＰ－ＡＥＳ上测定

各元素的含量，结果见表１，表２，表３，表４和图１。

　　从表１，表２，表３和表４可以看出：用四种酸度

的盐酸淋洗，大多数杂质元素都在前５ｍＬ时完 全

流出，但是用２ｍｏｌ／Ｌ的 ＨＣｌ淋洗时，Ｆｅ的淋洗体

积最 高 可 达１２ｍＬ。值 得 注 意 的 是 即 使 在０．５
ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ的 介 质 中，（见 图 １Ａ），Ｚｎ 仍

然 能 有 效 的 分 离，但 此 酸 度 下ＨＣｌ溶 解 能 力 较 弱。
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表１　０．５　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ洗涤后各杂质时各元素的流出量

Ｔａｂｌｅ　１　Ｔｈｅ　ｅｆｆｌｕｘ　ｑｕａｎｔｉｔｙ　ｏｆ　ｖａｒｉｏｕｓ　ｉｍｐｕｒｉｔｙ　ｗａｓｈｅｄ　ｂｙ　０．５　ｍｏｌ／Ｌ

元素
ＨＣｌ不同洗涤体积（ｍＬ）的流出量（μｇ／ｍＬ）

１　 ２　 ３　 ４　 ５　 ６　 ７～１２　 １３～１５

流出总量

（μｇ／ｍＬ）
Ａｌ　 ７．９　 ２．２ － － － － － － １０．１
Ｃａ　 ７．８　 ２．０　 ０．１ － － － － － ９．９
Ｃｏ　 ７．８　 ２．２　 ０．０４ － － － － － １０．０
Ｃｒ　 ７．４　 ２．６　 ０．１ － － － － － １０．１
Ｃｕ　 ６．４　 ３．０　 ０．２ － － － － － ９．６
Ｆｅ　 ６．５　 ３．５　 ０．１ － － － － － １０．１
Ｋ　 ８．６　 １．９ － － － － － － １０．５
Ｍｇ　 ７．８　 ２．４ － － － － － － １０．２
Ｍｎ　 ６．３　 ２．６　 １．０　 ０．１ － － － － １０．０
Ｎａ　 ７．９　 ２．０ － － － － － － ９．９
Ｎｉ　 ７．５　 ２．５　 ０．１ － － － － － １０．１
Ｓｒ　 ８．６　 １．６　 ０．５　 ０．１ － － － － １０．８
Ｔｉ　 ７．４　 ２．５　 ０．１ － － － － － １０．０
Ｖ　 ７．０　 ３．４　 ０．１ － － － － － １０．５

　　注：用盐酸洗涤步骤中Ｃｄ和Ｚｎ均未检出，所以表内未列出；“－”表示小于０．０５μｇ／ｍＬ或未检出

表２　１．０　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ洗涤后各杂质的流出量

Ｔａｂｌｅ　２　Ｔｈｅ　ｅｆｆｌｕｘ　ｑｕａｎｔｉｔｙ　ｏｆ　ｖａｒｉｏｕｓ　ｉｍｐｕｒｉｔｙ　ｗａｓｈｅｄ　ｂｙ　１．０　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ

元素
ＨＣｌ不同洗涤体积（ｍＬ）时各元素的流出量（μｇ／ｍＬ）

１　 ２　 ３　 ４　 ５　 ６　 ７～１２　 １３～１５

流出总量

（μｇ／ｍＬ）
Ａｌ　 ７．２　 ３．１ － － － － － － １０．３
Ｃａ　 ７．４　 ２．９　 ０．１ － － － － － １０．４
Ｃｏ　 ６．５　 ３．５　 ０．１ － － － － － １０．１
Ｃｒ　 ６．２　 ３．８　 ０．２ － － － － － １０．２
Ｃｕ　 ５．１　 ４．９　 ０．３ － － － － － １０．３
Ｆｅ　 ３．１　 ６．８　 ０．２　 ０．１ － － － － １０．２
Ｋ　 ７．９　 ２．０ － － － － － － ９．９
Ｍｇ　 ７．０　 ３．１　 ０．１ － － － － － １０．２
Ｍｎ　 ６．５　 ２．８　 ０．５　 ０．１ － － － － ９．９
Ｎａ　 ７．４　 ２．７ － － － － － － １０．１
Ｎｉ　 ６．５　 ３．５　 ０．２ － － － － － １０．２
Ｓｒ　 ７．９　 ２．６　 ０．１ － － － － － １０．６
Ｔｉ　 ６．２　 ３．９　 ０．２ － － － － － １０．３
Ｖ　 ６．０　 ４．２　 ０．２ － － － － － １０．４

　　注：用盐酸洗涤步骤中Ｃｄ和Ｚｎ均未检出，所以表内未列出；“－”表示小于０．０５μｇ／ｍＬ或未检出

表３　１．５　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ洗涤后各杂质的流出量

Ｔａｂｌｅ　３　Ｔｈｅ　ｅｆｆｌｕｘ　ｑｕａｎｔｉｔｙ　ｏｆ　ｖａｒｉｏｕｓ　ｉｍｐｕｒｉｔｙ　ｗａｓｈｅｄ　ｂｙ　１．５　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ

元素
ＨＣｌ不同洗涤体积（ｍＬ）时各元素的流出量（μｇ／ｍＬ）

１　 ２　 ３　 ４　 ５　 ６　 ７～１２　 １３～１５

流出总量

（μｇ／ｍＬ）

Ａｌ　 ５．８　 ４．６　 ０．１ － － － － － １０．５
Ｃａ　 ５．９　 ３．７　 ０．２ － － － － － ９．８
Ｃｏ　 ５．３　 ４．６　 ０．３ － － － － － １０．２
Ｃｒ　 ４．８　 ５．０　 ０．２ － － － － － １０．０
Ｃｕ　 ２．８　 ６．５　 ０．８　 ０．１ － － － － １０．２
Ｆｅ　 ０．１　 ５．０　 ３．７　 １．０　 ０．４　 ０．１ － － １０．３
Ｋ　 ７．０　 ３．１ － － － － － － １０．１
Ｍｇ　 ５．９　 ４．４　 ０．３ － － － － － １０．６
Ｍｎ　 ５．０　 ３．９　 ０．９　 ０．２ － － － － １０．０
Ｎａ　 ６．５　 ３．５　 ０．２ － － － － － １０．２
Ｎｉ　 ５．４　 ４．７　 ０．３ － － － － － １０．４
Ｓｒ　 ６．４　 ３．３　 ０．１ － － － － － ９．８
Ｔｉ　 ４．７　 ５．３　 ０．３ － － － － － １０．３
Ｖ　 ４．５　 ５．０　 ０．３　 ０．１ － － － － ９．９

　　注：用盐酸洗涤步骤中Ｃｄ和Ｚｎ均未检出，所以表内未列出；“－”表示小于０．０５μｇ／ｍＬ或未检出
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表４　２．０　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ洗涤后各杂质的流出量

Ｔａｂｌｅ　４　Ｔｈｅ　ｅｆｆｌｕｘ　ｑｕａｎｔｉｔｙ　ｏｆ　ｖａｒｉｏｕｓ　ｉｍｐｕｒｉｔｙ　ｗａｓｈｅｄ　ｂｙ　２．０　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ

元素
ＨＣｌ不同洗涤体积（ｍＬ）时各元素的流出量（μｇ／ｍＬ）

１　 ２　 ３　 ４　 ５　 ６　 ７～１２　 １３～１５

流出总量

（μｇ／ｍＬ）
Ａｌ　 ６．２　 ４．１ － － － － － － １０．３
Ｃａ　 ６．３　 ３．７　 ０．２ － － － － － １０．２
Ｃｏ　 ５．５　 ４．０　 ０．３ － － － － － ９．７
Ｃｒ　 ４．９　 ５．２　 ０．２ － － － － － １０．３
Ｃｕ　 １．４　 ８．０　 １．０　 ０．１ － － － － １０．５
Ｆｅ － ０．２　 ２．１　 ４．０　 ２．０　 ０．９　 ０．７ － ９．９
Ｋ　 ７．６　 ２．８ － － － － － － １０．４
Ｍｇ　 ７．２　 ３．０　 ０．１ － － － － － １０．３
Ｍｎ　 ６．４　 ３．３　 ０．１ － － － － － ９．８
Ｎａ　 ７．０　 ３．３　 ０．２ － － － － － １０．５
Ｎｉ　 ５．７　 ４．６　 ０．２ － － － － － １０．５
Ｓｒ　 ７．０　 ３．１　 ０．２ － － － － － １０．３
Ｔｉ　 ４．９　 ５．６　 ０．１ － － － － － １０．６
Ｖ　 ４．５　 ５．０　 ０．５　 ０．１ － － － － １０．１

　　注：用盐酸洗涤步骤中Ｃｄ和Ｚｎ均未检出，所以表内未列出；“－”表示小于０．０５μｇ／ｍＬ或未检出

Ａ．０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ－０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３；Ｂ．１．０ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ－０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３；

Ｃ．１．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ－０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３；Ｄ．２．０ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ－０．５ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３

图１　各种酸度盐酸淋洗后再用０．５ｍｏｌ／ＬＨＮＯ３ 洗提Ｚｎ的淋洗曲线

Ｆｉｇ．１　Ｔｈｅ　ｅｌｕｔｉｏｎ　ｏｆ　Ｚｎ　ａｆｔｅｒ　ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ａｃｉｄｉｔｙ　ＨＣｌ　ｗａｓｈｉｎｇ

四种 酸 度 择 优 选 择，最 后 我 们 采 用 了１．０ｍｏｌ／Ｌ
ＨＣｌ作为淋洗液洗涤杂质，再用硝酸洗提Ｚｎ。此酸

度下的分离流程可以达到减少洗涤体积和次数，降

低流程空白和洗涤时间的目的。
从图１可 以 看 到，Ｚｎ的 洗 提 曲 线 几 乎 完 全 一

样，洗提时硝酸用量与先前洗涤所用盐酸的酸度并

无关系，Ｚｎ都在洗至第５ｍＬ硝酸时全部流出。所

以以后在承接Ｚｎ的洗提液前，可以先用０．５ｍｏｌ／Ｌ
ＨＮＯ３ 再 洗 涤２次，使 杂 质 洗 得 更 干 净，再 用５
ｍＬＨＮＯ３ 洗提Ｚｎ，这样 ＨＮＯ３ 的总体积仅为７～８
ｍＬ就可达 到 目 的。另 外，从 图１中 也 可 看 出：Ｚｎ
的回收率接近１００％。

２．２　不同杂质含量条件下的分离实验

我们在总量为２μｇ的锌溶液中加入总量分别为２
ｍｇ、５ｍｇ、１０ｍｇ的杂质元素，则杂质与锌的比例分别

为１０００、２５００和５０００倍。在１．０ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ介质下进

行分离实验，杂质倍数与洗净所需ＨＣｌ的体积见表５。

从表中可以看出，在我们的实验条件下可以分离高含

量杂质基体下的Ｚｎ，最高洗涤的体积也不超过１５ｍＬ。

表５　杂质倍数与洗净杂质所需的１．０　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ体积

Ｔａｂｌｅ　５　Ｖｏｌｕｍｅ　ｏｆ　１．０　ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ　ｆｏｒ　ｗａｓｈｉｎｇ

ｄｉｆｆｅｒｅｎｔ　ｍｕｌｔｉｐｌｅ　ｉｍｐｕｒｉｔｙ

杂质倍数 １０００　 ２５００　 ５０００

洗净所需体积（ｍＬ） ４～５　 ６～８　 １２～１３
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２．３　地质标样中锌的回收率实验

分别称取适 量 的（锌 的 总 量 约 为２μｇ）六 个 国

际和国内地质 标 样：ＧＢＰＧ－１（石 榴 子 石）、ＯＵ－６（板

岩）、ＧＢＷ０７１０３（花 岗 岩）、ＧＢＷ０７１０５（玄 武 岩）、

ＧＢＷ０７１０８（泥质灰岩）、ＧＢＷ０７４０７（土壤），用 ＨＦ－
ＨＮＯ３ 溶解后，蒸 干，加 入０．５ｍＬ　ＨＮＯ３ 溶 解，再

蒸 干，重 复 三 次，以 驱 净 ＨＦ。加 入 １．０ ｍｏｌ／Ｌ
ＨＣｌ０．５ｍＬ，于１３０℃蒸 干，重 复 一 次，使 转 化 为 氯

化物。再加入１ｍＬ１．０ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ使 其 成 为 ＨＣｌ
介质。将样 品 全 部 倾 入 已 用１．０ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ平 衡

好的 柱 中，按 前 述 提 纯 方 法 洗 提 锌，最 后 用０．５
ｍｏｌ／Ｌ　ＨＮＯ３ 将Ｚｎ转 移 至１０ｍＬ样 品 管 中，在 矿

床地球化学 国 家 重 点 实 验 室 的ＩＣＰ－ＭＳ上 测 定Ｚｎ
的浓度，最后 再 折 算 成 在 原 样 中 的 含 量，进 而 求 得

Ｚｎ的回收率，结果表６。

表６　６个地质标样中锌的回收率结果

Ｔａｂｌｅ　６　Ｒｅｃｏｖｅｒｙ　ｏｆ　６　ｇｅｏｌｏｇｉｃ　ｓｔａｎｄａｒｄ　ｓａｍｐｌｅｓ

标样名称
Ｚｎ含量推荐值

（μｇ／ｍＬ）

过柱后Ｚｎ含量

（μｇ／ｍＬ）

回收率Ｒ
（％）

ＧＢＰＧ－１　 ８０．３　 ８１．９　 １０２
ＯＵ－６　 １１１．４　 １１０．６　 ９９．３

ＧＢＷ０７１０３　 ２８　 ２９　 １０３．５
ＧＢＷ０７１０５　 １４９．８　 １４７．３　 ９８．３
ＧＢＷ０７１０８　 ５２　 ５２．８　 １０１．６
ＧＢＷ０７４０７　 １４３　 １４１．１　 ９８．７

回收率平均值Ｒ（％） １００．６±２．３

２．４　分离前后是否存在分馏实验

为了检验用树脂分离前后Ｚｎ同位素是否发生

了分馏，我 们 分 取Ｚｎ的 标 准 溶 液（２μｇ／ｍＬ）各１
ｍＬ六份，其中三份作为测定同位素的标准，另外三

份分别加入不同比例的杂质元素（同２．２），在本文

所示的条件下 过 柱 分 离 后 提 纯 的Ｚｎ作 为 样 品，在

环境地球化学国家重点实 验 室 的 ＭＣ－ＩＣＰＭＳ仪 器

上采用标准－样 品 交 叉 法（ＳＳＢ）［３］测 定δ６６　Ｚｎ和δ６８

Ｚｎ的值，结果表７。从表中可以看出，Ｚｎ在分离前

后无同位素分馏。

表７　Ｚｎ标准溶液经树脂分离前后同位素组成对比

Ｔａｂｌｅ　７　Ｃｏｍｐａｒｉｓｏｎｓ　ｏｆ　Ｚｎ　ｉｓｏｔｏｐｅ　ｂｅｆｏｒｅ　ａｎｄ

ａｆｔｅｒ　ｉｏｎ－ｅｘｃｈａｎｇｅ　ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ
柱号 δ６６Ｚｎ／‰ δ６８Ｚｎ／‰
１　 ０．０５　 ０．０７
２ －０．０２　 ０．０４
３　 ０．０３ －０．０５

２．５　全流程空白实验

在两根用硝酸和超纯水交替洗涤好的树脂上采

取与样品相同的分 离 流 程，最 后 在ＩＣＰ－ＭＳ上 测 定

Ｚｎ的 含 量，得 出 全 流 程 Ｚｎ 的 空 白 值 小 于 ０．７
ｎｇ／ｍＬ，相 对 于 用 于 ＭＣ－ＩＣＰＭＳ上 测 试 的 样 品 中

Ｚｎ含量（大约２００ｎｇ／ｍＬ）不到０．５％。

３　结论

　　从 实 验 结 果 可 以 看 出，采 用２００～４００目 的

ＡＧＭＰ－１Ｍ阴离子交换树脂，在１．０ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ介

质下进行Ｚｎ的分离提纯 实 验，总 体 积 仅 约 为１５～
２０ｍＬ（包括１．０ｍｏｌ／Ｌ　ＨＣｌ　８～１２ｍＬ，０．５ｍｏｌ／Ｌ
ＨＮＯ３洗提６～８ｍＬ），提 高 了 分 离 速 度。流 程 总

的Ｚｎ空白不到Ｚｎ同位素测试量的０．５％，样品Ｚｎ
的回收率接近１００％，且整个分离过程Ｚｎ无同位素

分馏。此改 进 方 法 可 以 作 为 快 速 分 析 大 量 样 品 中

Ｚｎ同位素的前处理方法。

致　谢：样品回收率用ＩＣＰ－ＭＳ仪器测试得 到

了原矿床地球化学国家重点实验室的李亮工程师，
尹一凡助理研究员的大力帮助，另外实验过程中遇

到的一些问题也得到了环境地球化学国家重点实验

室的陈玖斌研究员，中国地质科学院朱祥坤研究员

和李津老师的指教，在此对他们表示深深地感谢。
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