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三步离子交换方法用于粘土沉积物酸溶相中硼同位素测定
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摘 要 在采用酸溶法进行粘土沉积物中硼同位素组成测定时，大量存在的 Al、Fe、稀土等元素在较高 pH 溶

液中会形成能强烈吸附硼的氢氧化物沉淀，对硼的提取和硼同位素的测定产生较大影响。有效去除这些干扰

元素一直是测定粘土沉积物酸溶相中硼同位素组成的瓶颈。本实验采用三步离子交换法萃取和纯化粘土沉

积物中的硼，以 AG 50W ×8 阳离子树脂柱去除所有能生成水不溶性氢氧化物的 Al、Fe、稀土等元素，再采用

Amberlite IＲA 743 硼特效树脂柱提取硼，最后采用 Ion-exchanger Ⅱ与 AG 50W × 8 组成的阴阳离子混合树脂

柱进一步纯化硼提取液。结果表明，采用以上三步离子交换法提取粘土沉积物中硼的回收率高于 90%，未观

察到明显的硼同位素分馏，可满足粘土沉积物酸溶相中硼同位素组成高精度测定的需要。
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1 引 言

自然界的沉积物广泛存在于土壤、湖泊及海洋中，这些沉积物主要由碳酸盐、粘土矿物、石英碎屑物

及少量有机质组成。粘土矿物具有独特的层状结构及良好的吸附和离子交换性能，对硼具有很强的吸

附能力，会产生强烈的硼同位素分馏［1 ～ 4］。粘土沉积物的硼同位素组成已被用在海洋中硼同位素循

环［5］、盐湖沉积物硼同位素特征［4］及长江流域河流硼同位素地球化学研究中［6］。
在质谱法测定粘土沉积物中硼同位素时，为消除基体成分的同质异位素的干扰，降低对含硼离子电

离的抑制和保持质谱计离子源必要的高真空，样品引入质谱计前，必须先进行硼的分离和纯化。目前，

离子交换法是分离纯化硼最有效的方法，包括阳离子交换法［7］、阴离子交换法［8］、混合离子交换法［9，10］

和硼特效树脂交换法［11，12］等。其中，Amberlite IＲA 743 硼特效树脂应用最广泛。Amberlite IＲA 743 含

有疏水性苯乙烯骨架和叔胺基团，能从碱性溶液中强烈吸附 B( OH) !
4 离子。因此，交换溶液必须呈碱

性。但是粘土沉积物通常含有大量 Mg、Fe、Al、稀土等元素，在碱性溶液中，会形成能强烈吸附硼的难溶

于水的氢氧化物［13 ～ 17］，使得掺入其中的硼无法被硼特效树脂吸附，硼的回收率大大降低，产生明显的硼

同位素分馏［18，19］，严重制约着这类样品硼同位素地球化学研究的发展。所以，在进行粘土沉积物中硼

同位素测定时，粘土沉积物样品前处理受到极大关注，但相关报道却很少。文献［20，21］采用所谓两步

或三步离子交换法，其特点是在采用 Amberlite IＲA 743 离子交换树脂纯化硼前，首先采用本研究组已建

立的混合离子交换法［9］除去所有的阴阳离子，避免了在碱性溶液中生成水不溶性氢氧化物，但是仍然

受到取样量的限制，未能彻底解决硼含量低的粘土沉积物样品的制备问题。Zhang 等［22］曾对粘土沉积

物硼同位素测定的样品处理进行了详细研究，建立了多次沉淀离子交换进行粘土沉积物样品的处理方

法，即碱性条件下多次进行氢氧化物沉淀的溶解和沉淀，逐渐降低氢氧化物沉淀中的硼含量，直至可忽

略的程度，丢弃最后生成的氢氧化物沉淀。但最后丢弃的氢氧化物沉淀中的硼含量不可能降为零，因此

硼同位素分馏仍不可避免，而且流程长，所用化学试剂多，会引入高的本底，难以推广应用。
针对样品制备中存在的问题，本研究在测定沉积物酸溶相中的硼同位素之前，采用三步离子交换树

脂柱法处理样品，结果良好。本方法对拓展硼同位素在古环境研究中的应用具有重要意义。
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2 实验部分

2． 1 仪器与试剂

硼同位素比值采用 Triton 正热电离质谱计( Thermo Fisher 公司) 测定，该质谱计配有特制的双法拉

第杯系统，可实现质量数 309( Cs112 BO
+
2 ) 和 308( Cs102 BO

+
2 离子的双接收测定; 硼含量由 ICP-AES 测定。

去硼水由一次亚沸水经硼特效树脂蒸馏得到; 平衡 HCl 由 HCl( GＲ) 采用平衡方法得到; 亚沸氨水由浓

氨水与去硼水蒸馏得到; B 标准物质 NIST SＲM 951，1． 0 mg /mL，不含甘露醇; Cs2CO3 纯度为 99． 994%，

浓度为 12． 3 g /L; 石墨悬浮液由石墨( SP) 与 80% 乙醇-20% 去硼水混合配制而成; 1． 82 g /L 甘露醇溶

液由甘露醇( 优级纯) 和去硼水配制。
2． 2 实验方法

2． 2． 1 溶液的配制 采用光谱纯 NaCl、FeCl3 和 MgCl2、Ce( NO3 ) 3 和 Al( NO3 ) 3 试剂，用去硼水配制了

4 份分别含有 NaCl，FeCl3，MgCl2，Ce( NO3 ) 3 和 Al( NO3 ) 3 的溶液 A，B，C 和 D，再将配制的溶液通过

Amberlite IＲA 743 硼特效树脂柱以去除微量杂质硼，采用同位素稀释法进行硼空白值的测定，得到硼空

白含量均低于 4 ng /mL，故本底中的硼是可以忽略的。向除过杂质硼的溶液 A，B，C 和 D 中加入硼浓

度为 1． 0 mg /mL 不含甘露醇的标准物质 NIST SＲM 951 H3 ( BO) 3，使以上溶液硼的浓度约为 5 μg /mL，

各取以上溶液适量进行处理。
2． 2． 2 粘土沉积物样品 B 的提取及测定 称取适量粘土沉积物，加入适量平衡 HCl 溶解，在 60℃时加

热 8 h 后，再振荡 12 h，离心分离澄清液和不溶物; 不溶物用去硼水洗涤 3 次，使酸溶相中的硼充分收集

在酸溶液中; 采用 ICP-OES 对硼提取液中的硼含量进行测定; 采用离子交换方法进行硼的分离与纯化，

最后进行硼同位素的测定。
2． 2． 3 离子交换柱的制备 AG 50W ×8 阳离子交换柱: 将 AG 50W ×8 阳离子交换树脂( 200 ～ 400 目)

装入直径 1． 1 cm 的聚乙烯交换柱中，树脂高度根据样品中沉淀的量而定，与沉淀量呈正相关关系。
Amberlite IＲA 743 硼特效树脂交换柱: 将硼特效树脂 Amberlite IＲA 743 ( 80 ～ 100 目) 装入直径为

0． 4 cm 的聚乙烯管中，树脂高度约为 1． 5 cm。
阴阳混合离子交换柱: 混合离子交换树脂是由 Dowex 50W × 8 ( 200 ～ 400 目) 和 Ion Exchange Ⅱ

( 60 ～ 100 目) 按 1∶ 1( V /V) 混合后所得，将再生好的混合树脂装入直径为 1． 1 cm 的聚乙烯交换柱中，树

脂高度约为 1 cm。
2． 2． 4 离子交换过程 离子交换分离过程如图 1 所示。采用 5． 3 mol /L 亚沸氨水溶液调节所配制实

验溶液或沉积物样品溶液至 pH≈8． 0，进行第一次沉淀，放置 10 min 后，2000 r /min 离心分离所生成的

氢氧化物沉淀，收集澄清液 1。用适量平衡 HCl 使分离后的氢氧化物沉淀刚好溶解，pH 值一般为 0． 5，

应避免 HCl 过量。将溶解后的沉淀溶液以 0． 2 mL /s 的流速通过 AG 50W × 8 阳离子交换柱 1，以除去

在碱性溶液中能生成氢氧化物沉淀的所有阳离子，然后用 2 mL 去硼水淋洗交换柱，收集流出液，用亚沸

氨水溶液调节流出液至 pH 8． 0，进行第二次沉淀，若还有氢氧化物沉淀生成，应重复以上过程多次，直

至无氢氧化物沉淀生成为止。在大多数情况下，过一次阳离子树脂就可以除去这些易生成沉淀的阳离

子，如果氢氧化物沉淀量较多，则需要重复一次，很少有需要进行 3 次或更多次的情况。将所有澄清液

合并，并通过装有 Amberlite IＲA 743 硼特效树脂的交换柱，流速为 0． 2 mL /s，用 75℃的 10 mL 0． 1 mol /
L HCl 淋洗硼。淋洗液在 60℃的超净蒸发箱中蒸发至近干。最后将此溶液倒入装有阴阳离子混合树脂

的柱中，用 10 mL 去硼水淋洗硼。向淋洗液中加入等摩尔质量的甘露醇后，在 60℃下蒸发至硼的浓度

约为 1 μg /μL，以进行硼同位素测定，所有溶液中硼含量均采用 ICP-AES 测定。
2． 2． 5 硼同位素测定 所有样品的硼同位素比值均在 Triton 热电离同位素质谱仪上采用基于加石墨

的 Cs2BO
+
2 正热电离质谱法测定［23］。首先将 2 μL 石墨悬浮液涂在去气的 Ta 带上，再涂 1 μL Cs2CO3

溶液，最后涂大约含有 1 ～ 2 μg B 的样品溶液，最后在 1． 2 A 下干燥 1 ～ 2 min。采用特制的 308 /309 双

法拉第杯系统静态双接收获得质量数为 308( 133Cs102 B
16O +

2 ) 和 309( 133Cs112 B
16O +

2 ) 离子流强度 I309和 I308，

得到 I309和 I308 的比值 Ｒ309 /308。经氧同位素校正后，11B / 10B = Ｒ309 /308!0． 00078。硼同位素组成用 δ11B 表
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图 1 离子交换流程示意图

Fig． 1 Diagram of ion exchange process

示，按式( 1) 计算:

δ11B ( ‰) =
( 11B / 10B) sample

( 11B / 10B) standard
( )－ 1 × 1000 ( 1)

此处，标准物质是 NIST SＲM 951，( 11B / 10B) standard采用本实验的测定值 4． 05516 ± 0． 00002 ( 2δm，n = 3) 。

3 结果与讨论

3． 1 水难溶性氢氧化物沉积时的硼的吸附和硼同位素分馏

采用 70 mL 平衡 HCl 溶解 6 g 三亚粘土沉积物，采用 35 mL 平衡 HCl 溶解 3 g 尕海粘土沉积物。溶

液离心后，采用亚沸氨水调节样品溶液至 pH≈8． 0，这时会产生大量沉淀。离心分离，采用 ICP-AES 对

三亚和尕海的澄清液及溶解后的沉淀溶液进行包括硼在内的主要化学元素的测定。分别对澄清液和沉

淀中的硼进行提取分离，其中沉淀中的硼采用 2． 2． 4 节所描述的 3 步离子交换法进行提取分离，测定它

们各自的硼同位素组成，同时测定澄清液与沉淀混合液，获取整个样品硼同位素组成，所得结果见表 1。
结果表明，溶解后的沉淀溶液中存在大量 Al 和 Fe，沉淀物主要是 Al、Fe 的氢氧化物，并且氢氧化物沉淀

中含有大量硼，其含量几乎与澄清液中的硼含量相当，并且同一个样品的澄清液和沉淀的硼同位素组成

存在明显差别，沉淀的 δ11Bpreciptate明显低于澄清液的 δ11Bclear，这说明在氢氧化物沉积时，10B 优先被吸附，

产生明显的硼同位素分馏，这强有力地证明，在处理这类样品时氢氧化物沉淀是不能丢弃的，丢弃沉淀

势必会给样品硼同位素组成测定结果带来不可忽视的误差。流出液 1 是将溶解后的氢氧化物沉淀 1 通

过装有 AG 50W ×8 阳离子树脂的柱子去除易生成沉淀的阳离子后所得溶液，从氢氧化物沉淀 1 和流出
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液 1 的元素分析结果可知，硼几乎全部收集在流出液 1 中。在碱性条件下易生成沉淀的阳离子 Al，Ca，

Fe，Mg 剩余在流出液 1 中的量与氢氧化物沉淀 1 中的量相比基本可以忽略。实验也表明，在用亚沸氨

水调节溶液的 pH≈8． 0 时，已没有明显的沉淀生成，这进一步证明了采用 AG 50W × 8 阳离子树脂去除

在碱性条件下易生成沉淀的阳离子的方法是可行的。同时，表 1 中采用 3 次沉淀离子交换法处理的三

亚和尕海样品，即整体样品的 δ11B 值与由测定的澄清液和氢氧化物沉淀 B 浓度和同位素组成计算的样

品 δ11B 值非常一致，且其 δ11B 值都在澄清液和沉淀的 δ11B 值之间，说明在采用 3 步离子交换法处理粘土

沉积物样品时不会产生明显的硼同位素分馏。

表 1 澄清液、沉淀及流出液中的元素分析和硼同位素组成
Table 1 Elemental analysis and boron isotopic composition of clear liquid，hydroxide precipitation and effluent liquid

组分a

Component

三亚沉积物 Sediment of Sanya
澄清液 1
Clear

liquid 1

氢氧化物沉淀 1
Hydroxide

precipitation 1

流出液 1
Effluent
liquid 1

尕海沉积物 Sediment of Gahai
澄清液 1
Clear

liquid 1

氢氧化物沉淀 1
Hydroxide

precipitation 1

流出液 1
Effluent
liquid 1

元素总量
Total content of
each element

( μg)

Al 19． 1 20． 4 × 103 53． 2 80． 1 18． 9 × 103 293
B 30． 2 25． 1 24． 5 40． 8 34． 7 31． 6
Ba 52． 2 23． 6 5． 83 212 66． 3 4． 50
Ca 7． 22 × 103 1． 58 × 103 154 99． 4 × 103 22． 7 × 103 121
Fe 81． 3 75． 7 × 103 250 336 30． 4 × 103 684
K 5． 49 × 103 1． 20 0 4． 69 × 103 28． 2 0
Mg 16． 6 × 103 2． 30 × 103 21． 2 16． 9 × 103 5． 64 × 103 361
Na 20． 9 × 103 2． 30 0 3． 17 × 103 9． 80 0
Si 636 13． 4 × 103 8． 71 × 103 679 10． 4 × 103 7． 45 × 103

δ11B
( ‰)

测定值b

Determined value

计算值c

Calculated value

20． 3 14． 7 ! !10． 4 !14． 2 !
17． 0 ! !12． 5 !

17． 2 ! !12． 9 !

a: 离子交换后的不同组分，澄清液 1，氢氧化物沉淀 1 和流出液 1 含义见图 1; b: 采用 2． 2． 4 节所述过程对实际样品 δ11B 的测定值;
c: δ11B计算 = A (δ11B澄清液 + ( 1 － A) (δ11B沉淀。A 为澄清液硼含量占样品总硼含量的分数。
a: Different compositions after ion exchange，the means of clear liquid 1，hydroxide precipitation 1 and effluent liquid 1 are shown in Fig． 1;
b: The determined values using the procedure described in section of 2． 2． 4; c: 3 δ11Bcal = A (δ11Bcl + ( 1 － A) (δ11Bp ． A is the faction of B in
clear liquid comparing with total boron in sample

3． 2 与多次沉淀法的比较及易生成水难溶性氢氧化物的阳离子的去除效果

王刚等［10］采用的阳离子交换法要将溶液中所有阳离子除去，还有一些研究采用的混合阴阳离子则

要除去溶液中除 B 以外的所有阴阳离子［9，20，21］。通常，地质样品中 B 是微量元素，而主要成分是各种基

体元素，以上几种离子交换方法均要除去这些主要成分，可想而知，除去这些主成分元素所需离子交换

树脂的用量会是相当大的，带来高 B 本底是难以避免的，限制了这些方法的广泛应用。Zhang 等［22］对

粘土沉积物酸溶相中的硼进行了分离纯化研究，在低 pH 下，溶液直接通过 Amberlite IＲA 743 硼特效树

脂交换法( 直接交换法) 和丢弃在碱性条件下生成的氢氧化物沉淀法( 去沉淀法) 回收 B 的效率都很低，

有的不及 50%，而在低 pH 下的除去所有阳离子交换法( 去所有阳离子法) 需使用大量阳离子交换树

脂，均不适用于粘土沉积物样品的处理，从而建立了一种多次沉淀的方法以分离纯化粘土沉积物酸溶相

中硼的方法，即将在碱性溶液中生成的氢氧化物沉淀进行多次的再溶解和再沉淀的过程，以逐步降低氢

氧化物中的 B 含量，在重复 5 次后，弃去最后形成的氢氧化物沉淀，收集每次获得的澄清液，进行硼同

位素测定。这种方法对 B 的回收率明显高于前两种，但是操作繁琐，而且最后丢弃的沉淀中 B 含量仍

不可忽视，应用仍受到限制。称取三亚和尕海粘土沉积物各 3 g，分别用 30 mL 1． 0 mol /L 平衡 HCl 进

行溶解，溶解后的样品，在 60℃时加热 8 h 后，振荡 12 h，离心分离，澄清液采用 2． 2． 4 节所述的三步离

子交换法处理，与 Zhang 等［22］采用的多次沉淀法处理的结果进行比较，结果见表 2，其中硼的回收率采

用三步离子交换法处理后回收的硼含量与取样中硼含量的比值表示。
结果表明，采用三步离子交换法处理的两个粘土沉积物的硼回收率都在 90% 以上，三亚沉积

物 δ11B值接近所报道的海相沉积物的δ11B值( 13． 9‰ ～ 25． 2‰) ［25］，尕海沉积物属于陆相沉积物，其
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表 2 采用不同方法处理天然粘土沉积物酸溶相硼的回收和硼同位素组成
Table 2 Ｒecovery and isotopic composition of acid soluble boron of natural clay sediments prepared by different methods

样品名称
Sample name

取样中的 B 量
Boron content in

taken sample ( μg)

FTSM* This method

B 回收量
Ｒecovery of B

( μg)

FTSM* This method

回收率
Ｒecovery

( % )

FTSM* This method

测定 δ11B
Measured δ11B

( ‰，2σ)

FTSM* This method

三亚沉积物
Sediment of Sanya 30． 8 29． 6 22． 0 27． 4 71． 4 92． 6 21． 5 %1． 2 17． 0 %0． 1

尕海沉积物
Sediment of Gahai 59． 6 62． 3 29． 4 58． 4 49． 3 93． 7 !4． 5 %0． 7 !12． 5 %0． 1

* : FTSM 为五次沉淀法( Five times sedimentation method) ．

δ11B 值为负，明显低于海相沉积物。此硼同位素组成结果均低于 Zhang 等［22］采用多次沉淀离子交换法

得到的三亚和尕海粘土沉积物的 δ11B 值 21． 5‰和!4． 5‰，原因可能是多次沉淀离子交换法中，沉淀 5
次后弃去的 Fe( OH) 3，Al( OH) 3，Ce( OH) 3 等沉淀中仍会有以 B( OH) !

4 形式被吸附的 B，而 B( OH) !
4

富集10B，因而会导致)11B 测定值的偏高。
经过分析发现，影响 Amberlite IＲA 743 硼特效树脂交换分离纯化 B 的只是在碱性条件下生成水不

溶性氢氧化物的阳离子，而大量碱金属及碱土金属元素并不产生干扰，因此只需要在进行 Amberlite IＲA
743 硼特效树脂交换前除去那些在碱性条件下能生产水不溶性氢氧化物的阳离子( 去部分阳离子法) 。
将三亚和尕海粘土沉积物，采用除去所有阳离子方法和除去部分阳离子法进行样品预处理。结果表明，

本实验中去除部分阳离子法与文献所报道的除去所有阳离子的方法相比具有明显的优越性，对同种同

量样品阳离子交换树脂用量减少了 60%以上，沉淀次数从 2 次减为 1 次，样品处理效率大大提高。
3． 3 实验溶液硼的回收与硼同位素组成

取适量配制的实验溶液，采用 2． 2． 4 节所述方法进行处理，硼的回收和硼同位素组成结果列于

表 3。结果表明，三步离子交换法能获得满意的硼回收率，没有明显的硼同位素分馏。

表 3 实验溶液的硼回收和硼同位素比值
Table 3 Boron recovery and boron isotope ratios of experimental solution

实验溶液
Experimental solution FeCl3 ( AＲ) MgCl2 ( GＲ) Ce( NO3 ) 3 ( AＲ) Al( NO3 ) 3 ( SP) 4 种溶液混合

Four solutions mixed

B 加入量
Addition of B( μg) 36． 92 33． 09 34． 52 30． 76 33． 78

B 回收量
Ｒecovery of B( μg) 34． 40 30． 25 31． 76 29． 58 30． 54

回收率
Ｒecovery( % ) 93． 20 91． 42 92． 00 96． 16 90． 41

11B /10B
Ｒelative error( % ) *

4． 05566
( 0． 05)

4． 05574
( 0． 06)

4． 05550
( 0． 03)

4． 05552
( 0． 04)

4． 05549
( 0． 03)

* 指与 NIST 951 的11B /10B 测定值的相对误差。
The relative error is the determination value of 11B /10B to the standard value of NIST 951．

3． 4 盐湖沉积物中硼同位素组成的测定

称取适量的盐湖沉积物样品，用 30 mL 1． 0 mol /L 平衡 HCl 溶解，溶解后的样品在 60℃时加热 8 h
后，再振荡 12 h，离心分离澄清液和不溶物。采用 2． 2． 4 节所述的三步离子交换法处理，硼同位素组成

结果见表 4。
结果表明，采用三步离子交换法处理的 8 个盐湖沉积物样品酸溶相中的硼同位素组成结果与

Shirodkar 等［4］采用的阴阳离子混合树脂交换法处理的结果较为一致。实验中阳离子树脂的用量随沉

淀量和成分变化，总体用量不高，与 Shirodkar 等［4］采用阴阳离子混合树脂除去所有阴阳离子的方法比

较，树脂用量大为减少。同时，三步离子交换法使得硼的回收率达 90% 左右，完全能满足硼同位素的测

定要求，且不产生明显的硼同位素分馏。
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表 4 盐湖沉积物酸溶相硼的硼同位素组成结果
Table 4 Isotopic composition of acid soluble boron of salt lake sediments

样品名称
Sample name

( lakes)

本实验
This experiment

沉淀重量
Precipitation
weight ( g)

阳离子树脂体积
Cation resin
volume ( mL)

B 回收率
Ｒecovery

( % )

硼同位素组成
Boron isotopic composition

( )11B，‰)

本实验
This experiment

文献［4］

Ｒeference ［4］

柯柯湖 Keke Lake 0． 11 0． 4 94． 9 3． 3 4． 8
宗马海湖 Zhongmahai Lake 0． 03 0． 2 94． 6 !9． 6 !10． 7

钾湖( 晶间) Jiahu( Interstitial) 0． 35 1． 1 91． 8 !16． 4 !16． 2
柴凯湖 Chaikai Lake 0． 34 0． 7 91． 1 !2． 2 !2． 1

南八仙 Nanbaxian 0． 13 0． 6 95． 5 !6． 0 !4． 4
大浪滩 Dalangtan 0． 08 0． 5 92． 4 28． 2 26． 1

巴伦马海湖 Balunmahai Lake 0． 22 1． 4 92． 9 !3． 3 !2． 6
西台吉乃尔湖 Xitaijener Lake 0． 03 0． 3 95． 2 !1． 3 !2． 0

4 结 论

采用三步离子交换法进行天然粘土沉积物样品制备测定硼同位素，能够减少第一步离子交换中

AG 50W ×8 阳离子树脂的使用量，而且能使硼的回收率达到 90% 以上，不产生明显的硼同位素分馏。
因此，本方法可用于粘土沉积物酸溶相中的硼同位素测定时的样品制备要求，同时也能用于碱性溶液中

含有水不溶性氢氧化物沉淀的溶液中硼的纯化处理。
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Sample Preparation for Isotope Determination of Boron in
Clay Sediments by Three-step Ion-exchange Method

ZHANG Yan-Ling1，XIAO Ying-Kai* 1，MA Yun-Qi1，LIU Zhi-Qi1，LUO Chong-Guang2，HE Mao-Yong3，LIU Yu-Xiu1
1 ( CAS Key Laboratory of Salt Lake Ｒesources and Chemistry，Qinghai Institute of Salt Lakes，

Chinese Academy of Sciences，Xining 810008，China)
2 ( State Key Laboratory of Ore Deposit Geochemistry，Institute of Geochemistry，

Chinese Academy of Sciences，Guiyang 550002，China)
3 ( State Key Laboratory of Loess and Quaternary Geology，Institute of Earth Environment，

Chinese Academy of Sciences，Xi'an 710075，China)

Abstract When clay sediments were dissolved by hydrochloric acid，there will form large amounts of water
insoluble hydroxide precipitation of Al，Fe and rare earth elements which can absorb boron strongly in high pH
solutions． The hydroxide precipitation will greatly affect the extraction of boron and the determination of boron
isotope． In this experiment，a new three-step ion-exchange method for the separation and purification of boron
was proposed． Firstly，all the Al，Fe and rare earth elements which can generate water insoluble hydroxide，

were removed by cation resin column with AG 50 W × 8． Next，boron in the sample solutions without Al，Fe
and rare earth elements was extracted by boron special resin column with Amberlite IＲA 743． Finally，the
boron solutions were further purified by anion and cation resin mixed with Ion-exchanger Ⅱand AG 50 W ×
8． The experimental results showed that the recovery of boron was more than 90% and no obvious boron
isotope fractionation could be achieved using this three-step ion-exchange method． Therefore，this method
could meet the needs of the high-precision determination of boron isotope of clay sediments．
Keywords Clay sediments; Boron; Ion exchange method; Extraction and purification; Isotope determination
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