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(57)摘要

本发明公开了一种实现基体匹配的岩石或

矿物标准物质及其制备与应用，所述制备包括：

将干燥的岩石或矿物的粉体在惰性气体保护下

进行湿法球磨，获得纳米尺寸的球磨粉；将干燥

后的所述球磨粉在惰性气体保护下进行干性研

磨，获得研磨粉；将所述研磨粉压制为圆柱体状，

其后在0.1～5.0GPa、200～1000℃烧结0.1～12

小时。本发明所得标准物质可与被测样品实现基

体匹配，且性能优异，可在分析中反复使用。
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1.实现基体匹配的岩石或矿物标准物质的制备方法，其特征在于，包括：

将干燥的岩石或矿物粉体在惰性气体保护下进行湿法球磨，获得纳米尺寸的球磨粉；

将干燥后的所述球磨粉在惰性气体保护下进行干性研磨，获得研磨粉；

将所述研磨粉压制为圆柱体状，得到标准物质圆柱体，对所述标准物质圆柱体进行等

压高温烧结，并对制得的烧结体中各元素和同位素含量进行定值，其后制靶、抛光，得到所

述实现基体匹配的岩石或矿物标准物质，其中，所述等压高温烧结中，压力为0.1～5.0GPa，

烧结温度为200～1000℃，烧结时间为0.1～12小时。

2.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，其还包括：在进行所述等压高温烧结

前，先获得复合压制体，再对所述复合压制体进行所述等压高温烧结，其中，所述复合压制

体内部为所述标准物质圆柱体、外部为包裹该圆柱体并与该圆柱体隔离的外圆柱体，所述

外圆柱体由氯化钠粉末形成。

3.根据权利要求2所述的制备方法，其特征在于，所述复合压制体的获得包括：

将所述标准物质圆柱体使用惰性金属片和/或聚四氟乙烯包裹并密封，得到密封后的

标准物质圆柱体；

将干燥的、粒径小于200目的氯化钠粉末压制成圆柱状，得到基础外圆柱体；

将所述密封后的标准物质圆柱体置于所述基础外圆柱体的端面中部，并在其周围添加

氯化钠粉末至该密封后的标准物质圆柱体被完全覆盖，其后压实得到所复合压制体。

4.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，所述等压高温烧结对高压组装块进

行，所述高压组装块包括叶腊石块及封存于其内部的石墨管，所述石墨管内放置有所述标

准物质圆柱体或含有该圆柱体的复合压制体。

5.根据权利要求4所述的制备方法，其特征在于，所述高温组装块的获得包括：

获得含有柱状通孔的叶腊石块；

向所述通孔内加入所述石墨管；

向所述石墨管内加入所述标准物质圆柱体或所述复合压制体，其后使用叶腊石块将石

墨管两端密封。

6.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，其中，所述干燥的岩石或矿物的标准

物质的粉体通过岩石或矿物的标准物质的粉体在40～80℃下、真空干燥30～120min获得，

和/或，所述干燥后的所述球磨粉通过所述球磨粉在40～150℃下、真空干燥2～8h获得。

7.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，所述湿法球磨中，球料比为(2～10):

1，和/或，球磨时间为1～12h，和/或，其加有球磨助剂，所述球磨助剂选自水、无水乙醇或丙

酮中的一种或多种。

8.根据权利要求1所述的制备方法，其特征在于，所述标准物质圆柱体的压制压力为

1T。

9.根据权利要求1‑8中任一种所述的制备方法制备得到的可实现基体匹配的岩石或矿

物标准物质。

10.权利要求9所述的标准物质在岩石和/或矿物的微区分析中的应用。
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实现基体匹配的岩石或矿物标准物质及其制备与应用

技术领域

[0001] 本发明涉及岩石和矿物的技术领域，特别涉及其中标准物质的获取的技术领域。

背景技术

[0002] 岩石和矿物中微量元素以及同位素的组成和分布记录了成岩成矿过程中的地质

环境信息，是推断成岩成矿过程的重要依据。随着微区分析技术的发展，电子探针(EMPA)、

激光剥蚀电感耦合等离子体质谱(LA‑ICP‑MS)、二次离子质谱(SIMS)等微区分析方法已成

为地球科学研究中不可或缺的研究手段，它们的应用极大地推进了地球科学的进展。然而，

在岩石和矿物微区测试中，标准物质的缺乏限制了其应用范围及其测试精度。这是因为微

区测试中，不仅要求标准物质在细小尺度上的均一，还要求标准物质和被测样品能保持基

体匹配。然而，绝大部分天然岩石和矿物无法满足均一的要求，而人工制备的标准物质又往

往存在基体不匹配、保存困难、利用率低等缺陷。

发明内容

[0003] 本发明的目的是提供一种可实现标准物质与被测样品基体匹配的岩石或矿物标

准物质及其制备方法，以解决当前岩石和矿物微区微量元素和同位素测试中缺乏标准物质

的问题。

[0004] 本发明的技术方案如下：

[0005] 实现基体匹配的岩石或矿物标准物质的制备方法，其包括：

[0006] 将干燥的岩石或矿物的粉体在惰性气体保护下进行湿法球磨，获得纳米尺寸的球

磨粉；

[0007] 将干燥后的所述球磨粉在惰性气体保护下进行干性研磨，获得研磨粉；

[0008] 将所述研磨粉压制为圆柱体状，得到标准物质圆柱体，对所述标准物质圆柱体进

行等压高温烧结，并对制得的烧结体中各元素和同位素含量进行定值，其后制靶、抛光，得

到所述实现基体匹配的岩石或矿物标准物质，其中，所述等压高温烧结中，压力为0.1～

5.0GPa，烧结温度为200～1000℃，烧结时间为0.1～12小时。

[0009] 根据本发明的一些优选实施方式，所述制备方法还包括：在进行所述等压高温烧

结前，先获得复合压制体，再对所述复合压制体进行所述等压高温烧结，其中，所述复合压

制体内部为所述标准物质圆柱体、外部为包裹该圆柱体并与该圆柱体隔离的外圆柱体，所

述外圆柱体由氯化钠粉末形成。

[0010] 根据本发明的一些优选实施方式，所述复合压制体的获得包括：

[0011] 将所述标准物质圆柱体使用惰性金属片和/或聚四氟乙烯包裹并密封，得到密封

后的标准物质圆柱体；

[0012] 将干燥的、粒径小于200目的氯化钠粉末压制成圆柱状，得到基础外圆柱体；

[0013] 将所述密封后的标准物质圆柱体置于所述基础外圆柱体的端面中部，并在其周围

添加氯化钠粉末至该密封后的标准物质圆柱体被完全覆盖，其后压实得到所述复合压制
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体。

[0014] 根据本发明的一些优选实施方式，所述等压高温烧结对高压组装块进行，所述高

压组装块包括叶腊石块及封存于其内部的石墨管，所述石墨管内放置有所述标准物质圆柱

体或含有该圆柱体的复合压制体。

[0015] 根据本发明的一些优选实施方式，所述高温组装块的获得包括：

[0016] 获得含有柱状通孔的叶腊石块；

[0017] 向所述通孔内加入所述石墨管；

[0018] 向所述石墨管内加入所述标准物质圆柱体或所述复合压制体，其后使用叶腊石块

将石墨管两端密封。

[0019] 根据本发明的一些优选实施方式，所述干燥的岩石或矿物的标准物质的粉体通过

岩石或矿物的标准物质的粉体在40～80℃下、真空干燥30～120min获得。

[0020] 根据本发明的一些优选实施方式，所述干燥后的所述球磨粉通过所述球磨粉在40

～150℃下、真空干燥2～8h获得。

[0021] 根据本发明的一些优选实施方式，所述湿法球磨中，球料比为(2～10):1。

[0022] 根据本发明的一些优选实施方式，所述湿法球磨的时间为1～12h。

[0023] 根据本发明的一些优选实施方式，所述湿法球磨中加有球磨助剂，所述球磨助剂

选自水、无水乙醇或丙酮中的一种或多种。

[0024] 根据本发明的一些优选实施方式，所述标准物质圆柱体的压制压力为1T。

[0025] 根据上任一制备方法，可获得可实现基体匹配的岩石或矿物标准物质，该标准物

质为块状，可有效应用于岩石和/或矿物的微区分析中。

[0026] 本发明具备以下有益效果：

[0027] 本发明中所得岩石或矿物标准物质解决了当前微区微量元素及同位素测试中缺

乏合适标准物质的问题，以已标定国家标准物质或者天然岩石和/或矿物为原料，首先通过

球磨机球磨细化为纳米级颗粒，然后在高温高压环境下，通过固相扩散反应的重结晶方法，

消除晶体颗粒间的界面，让晶体颗粒长大，使其形成块材，最终得到块状标准物质，同时所

制备的标准物质与天然岩石和矿物在化学组成、键合特征等各个方面保持一致，可实现精

准的基体匹配，有效解决了现有技术问题，同时所得块状标准物质具有良好的均匀性及很

好的强度，在表面打磨抛光后可重复使用，降低了分析成本、提高了分析效率。

附图说明

[0028] 图1为实施例2所述制得的磁铁矿标准物质的激光剥蚀电感耦合等离子体质谱

(LA‑ICP‑MS)信号图。

[0029] 图2为实施例2所述制得的磁铁矿标准物质的LA‑ICP‑MS测试中不同测试点间的相

对标准偏差统计图。

[0030] 图3为一种具体的高压组装块结构示意图。

具体实施方式

[0031] 以下结合实施例和附图对本发明进行详细描述，但需要理解的是，所述实施例和

附图仅用于对本发明进行示例性的描述，而并不能对本发明的保护范围构成任何限制。所
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有包含在本发明的发明宗旨范围内的合理的变换和组合均落入本发明的保护范围。

[0032] 实施例1

[0033] 根据本发明的技术方案，一种具体的岩石或矿物标准物质制备方法包括：

[0034] 将天然岩石或矿物粉体在40‑80℃下、真空干燥30‑120min；

[0035] 称取干燥后的标准物质粉体1.0‑500.0g，将之与磨球、球磨助剂一同放入球磨罐，

抽真空后，通入氩气保护，然后在球磨机中进行湿磨，将原料磨细至纳米尺寸；其中，球磨罐

和磨球优选为玛瑙材质，球磨助剂优选为超纯水、无水乙醇或丙酮，球料比为(2：1)～(10：

1)，球磨时间为1‑12h；

[0036] 球磨结束后，将球磨罐转移至手套箱，在惰性气体氛围下，用聚丙烯塑料筛将球磨

后的料浆与磨球分离，之后迅速将料浆转移至真空干燥箱，在40‑150℃下真空干燥2‑8h，将

干燥后的粉体再次转移至惰性气体保护的手套箱内，使用玛瑙研钵将粉体继续研磨1‑

5min；

[0037] 称取研磨后粉体1.0‑10.0g，在粉末压片机中1T压力条件下压成圆柱体，其后用惰

性金属片或者聚四氟乙烯包裹并焊接密封；

[0038] 另取氯化钠研磨成200目以上的粉末，置于烘箱中150℃温度烘干2小时；

[0039] 将烘干后的氯化钠粉末在粉末压片机中压成圆柱状，然后将被包裹的标准物质圆

柱体放在氯化钠圆柱体上表面的中间位置，再加入氯化钠粉末覆盖，在粉末压片机中1T压

力条件下压实，得到内含标准物质圆柱体的氯化钠圆柱体；

[0040] 将内含标准物质圆柱体的氯化钠圆柱体放入高压组装块内，使用多面顶砧压机对

圆柱体进行热压烧结；

[0041] 将烧结完成后的样品进行分割切块，并对各切块中的元素以及同位素含量进行定

值和统计，获得不确定度，其后进行制靶、表面抛光，即得块状岩石或矿物标准物质。

[0042] 其中，热压烧结的过程可进一步包括：

[0043] 选取一块叶腊石块，在叶腊石块中心打一个圆形通孔；

[0044] 在通孔内套一个圆形的石墨加热炉；

[0045] 在石墨加热炉中间放置内含被惰性材料包裹的标准物质圆柱体的氯化钠圆柱体

样品；

[0046] 将圆形石墨加热炉上下两端用叶腊石堵头密封；

[0047] 将密封后的组合放入含有热电偶的高压组装块内，将高压组装块放入六面顶压机

中加温加压烧结，设定压力为0.1～5.0GPa，设定温度为200～1000℃，烧结时间为0.1～12

小时。

[0048] 具体的高压组装块结构如附图3所示，其包括内部设有通孔的叶蜡石压块1，插入

通孔内的石墨管加热炉7，置于该石墨管加热炉7内的内部含有被惰性材料4包裹的标准物

质圆柱体6的氯化钠圆柱体3，及将该样品氯化钠圆柱体3封存于叶蜡石压块1的通孔内的

上、下叶蜡石堵头2和8，该高压组装块内部还设有延伸至氯化钠圆柱体3内的热电偶5。

[0049] 实施例2

[0050] 根据本发明的技术方案，进行块状黄铜矿标准物质的制备，具体包括：

[0051] (1)将天然磁铁矿粉体在60℃下，真空干燥120min；

[0052] (2)称取干燥后的磁铁矿粉体2.0g，将其与5mL无水乙醇放入玛瑙球磨罐，并放入
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16g玛瑙磨球(尺寸10mm，8mm，4mm，质量比约为1:1:1)，随后对球磨罐抽真空，并通入氩气保

护，在球磨机中进行湿磨4小时；

[0053] (3)球磨结束后，将球磨罐转移至手套箱，在惰性气体氛围下，用聚丙烯塑料筛子

将球磨后的料浆与磨球分离，之后迅速将料浆转移至真空干燥箱，在40℃下真空干燥6h；

[0054] (4)将干燥后的粉体再次转移至惰性气体保护的手套箱，使用玛瑙研钵将粉体研

磨1min；

[0055] (5)称取球磨粉体1.2g，在粉末压片机中1T压力条件下压成磁铁矿圆柱体后用铂

箔包裹，并焊接密封；

[0056] (6)将氯化钠研磨成200目以上的粉末，置于烘箱中150℃温度烘干2小时；

[0057] (7)将氯化钠粉末在粉末压片机中压成圆柱状，然后将用铂箔包裹的磁铁矿圆柱

体放在氯化钠圆柱体上表面的中间位置，再加入氯化钠粉末覆盖，在粉末压片机中1T条件

下压实，得到内含磁铁矿圆柱体的氯化钠圆柱体；

[0058] (8)选取一块叶腊石块，在叶腊石块中心打一个圆形通孔，在通孔内套一个圆形的

石墨加热炉，在石墨加热炉中间放置内含磁铁矿圆柱体的氯化钠圆柱体样品，其后将圆形

石墨加热炉上下两端用叶腊石堵头密封，形成高压组装块，并向该高压组装块内设置热电

偶，将其放入6*600t六面顶压机中加温加压烧结，设定压力为1GPa，设定温度为500℃，反应

时间1小时；

[0059] (9)对热压烧结后的磁体矿圆柱体进行分割切块，对各切块中的元素以及同位素

含量进行定值，并进行数理统计，获得不确定度。注胶制靶，并表面抛光，即得块状磁铁矿标

准物质。

[0060] 对所得磁铁矿标准物质进行激光剥蚀电感耦合等离子体质谱(LA‑ICP‑MS)测试，

图1中显示了所制备磁铁矿标准物质中各微量元素的LA‑ICP‑MS信号，各个元素信号平稳，

说明所制备磁铁矿样品在不同深度上是均匀的，图2显示了36个测试点间的相对标准偏差

(RSD)，结果显示所测微量元素分布的RSD均小于8％，且大部分微量元素的RSD都在5％以

下，显示了所制备标准物质良好的空间均匀性。

[0061] 实施例3

[0062] 根据本发明的技术方案，进行块状石灰岩标准物质的制备，具体包括：

[0063] (1)将粉末状石灰岩标准物质粉体在80℃下、真空干燥120min；

[0064] (2)称取干燥后的石灰岩粉体1.5g，按球料比为10：1将玛瑙磨球、石灰岩粉体、无

水乙醇放入玛瑙球磨罐，进行湿磨4h；

[0065] (3)球磨结束后，用聚丙烯塑料筛子将球磨后的料浆与磨球分离，之后将料浆转移

至真空干燥箱，在80℃下真空干燥8h；

[0066] (4)将干燥后的粉体再次转移至惰性气体保护的手套箱，使用玛瑙研钵将粉体研

磨1min；

[0067] (5)称取干燥后的石灰岩粉体1g，在粉末压片机中1T条件下压成石灰岩圆柱体，将

石灰岩圆柱体放入带盖聚四氟乙烯筒内；

[0068] (6)选取一块叶腊石块，在叶腊石块中心打一个圆形通孔，在通孔内套一个圆形的

石墨加热炉，在石墨加热炉中间放置内含石灰岩圆柱体的聚四氟乙烯筒，将圆形石墨加热

炉上下两端用叶腊石堵头密封，形成高压组装块，并向该高压组装块内设置热电偶，放入6*
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600t六面顶压机中加温加压烧结，设定压力为2.0GPa，设定温度为350℃，反应时间2小时；

[0069] (7)将烧结完成后的样品经注胶制靶，并表面抛光，即得块状石灰岩标准物质。

[0070] 以上实施例仅是本发明的优选实施方式，本发明的保护范围并不仅局限于上述实

施例。凡属于本发明思路下的技术方案均属于本发明的保护范围。应该指出，对于本技术领

域的普通技术人员来说，在不脱离本发明原理的前提下的改进和润饰，这些改进和润饰也

应视为本发明的保护范围。
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图1

图2
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