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摘  要: 报道了在本实验室建立的地质样品钙同位素化学分离方法。通过对比不同离子交换柱类型、树脂体

积、淋洗酸浓度及类型、上样量及样品岩性等影响化学分离效果的因素, 确定了采用 AG MP-50(100-200目)

树脂及 HCl淋洗的化学分离流程。该流程在确保高回收率的条件下实现了 Ca与 K、Sr等干扰元素的有效分

离和质谱测量过程中基体效应的有效控制, 经这套化学分离方法提纯的 NIST SRM 915a、IAPSO大西洋标准

海水及一些 USGS 标样的测试结果与文献值在误差范围内一致, 表明本文建立的化学分离流程可满足热电离

质谱(TIMS)高精度测定地质样品钙同位素的要求。 
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Methodological study of chemical separation of calcium for TIMS measurements 
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Abstract: A chemical procedure of separating calcium from geological samples was established at our laboratory. This 

procedure, adopting AG MP-50 (100-200 mesh) cation resin as ion exchange media and HCl as rinsing acid, was based 

on detailed evaluations on a series of factors, such as column types, resin volumes, acid types and concentrations, the 

sample loading amounts and the lithology, etc., which could generate biases on separation of calcium from matrix 

elements. This procedure could obtain nearly complete recovery and good separation of calcium from matrix elements 

at the same time. Moreover, NIST SRM 915a, IAPSO seawater and several USGS standards were passed through the 

procedure and showed good consistency with the documented results within error. Thus, our procedure ensures the 

possibility of high-precision and accurate Ca isotope measurements on TIMS for various types of geological samples. 
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0 引 言 

Ca作为主要的造岩元素及生物必需元素, 在许多

地球化学及生物过程中起到重要作用, 因此对 Ca 地

球化学行为的研究能有效帮助我们认识多种地质过

程。由于钙同位素之间存在的较大相对质量差(最大可

达 20%), 除非选用最新的热电离质谱, 在一般常用仪

器上很难实现 Ca各个同位素的同时测定。此外, 钙同

位素之间的丰度差异较大(40Ca/42Ca 约为 151.016)[1–4], 

在测定过程中为了保证低丰度同位素及其比值的准确

测定及获得较好的精度, 40Ca信号需控制在 15 V以上, 

这对仪器的要求较高, 且有可能损伤法拉第杯。但随

着近年来质谱分析技术的发展, 克服这些困难准确测

定钙同位素已成为可能, 这也为使用钙同位素示踪如

洋壳物质再循环[5]、矿床形成[6]、古气候变化[7–8]、古

海水演化[8–11]等地质过程提供了可能。 

地质样品化学成分复杂, 因此在测试前必须经
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过离子交换柱的化学分离, 尽可能对 Ca进行提纯以

减少质谱测定过程中基体效应及同质异位素的干扰, 

从而获得高精度的钙同位素组成。值得注意的是 Ca

在离子交换柱上存在明显的分馏 , 早在 1978 年

Russell et al.[4,12]发现由于树脂对各钙同位素的吸附

程度不同导致 Ca 在化学分离过程中发生同位素分

馏, 分馏程度达 3‰, 接近 Ca 在自然界的分馏。为

了防止 Ca 在离子交换柱上的分馏对测试造成影响, 

一般选择在样品中加入钙双稀释剂来校正柱子上的

分馏。但综合考虑钙在离子交换柱上及质谱测定过

程中的分馏效应, 在加入双稀释剂的情况下仍然要

保证 Ca的高回收率。因此, 无论在化学分离过程中

是否加入双稀释剂, 都必须在保证基体效应较小的

同时实现实验样品 Ca的高回收率, 只有这样才能确

保分离提纯的 Ca 组分真实反映样品的钙同位素组

成。我们针对影响化学分离效果的各种因素进行多

组条件实验, 最终确定了一套 Ca 的淋洗曲线, 并以

此为基础建立了 Ca的化学分离流程。相较于前人标

定的淋洗曲线 [13–14], 我们选用 AG MP-50(100-200

目)树脂及更低浓度的 HCl淋洗, 在保证高回收率的

情况下更有效地实现 Ca与 K、Sr的分离。 

除化学分离影响样品真实的钙同位素组成外 , 

空白也是一个重要因素。空白一般包括来自于实验

器皿、试剂的空白及流程空白等, 在实验过程的每

一个环节都可能对样品钙同位素造成影响。因此我

们也对整个实验流程的空白进行了评估。 

1 实验部分 

1.1 试剂及器皿 

实验使用的H2O均由Millipore公司的水纯化系

统纯化, 为 18.2 MΩ。使用的 HCl、HNO3采用优

级纯酸经亚沸蒸馏系统二次纯化制备, 使用的 HF

则采用 BV-Ⅲ级酸纯化制备。实验所用的离子交换

柱包括 Bio-rad Poly-Prep聚丙烯层析柱(0.8 cm ID × 

4 cm高度, 10 mL容量), 1 mL巴氏滴管自制的 LDPE

柱(0.5 cm ID × 13.5 cm高度, 3.5 mL容量)及 Savillex 

PFA微柱(0.64 cm ID × 9 cm高度, 30 mL容量), 使

用的其他器皿均为 Teflon材质。在使用前所有聚丙烯

及 LDPE材质的离子交换柱均经过 50% HNO3及 50% 

HCl 浸泡, 所有 Teflon 离子交换柱及器皿均经过 HCl

及 HNO3反复煮沸清洗。实验使用的树脂为 Bio-rad公

司生产的 AG MP-50(100-200目)及 AG 50W-X8(200- 

400 目)阳离子交换树脂 , 两种树脂的官能团均为

R-SO3
-, 前者为具有物理孔的大孔型 AG 50W 树脂, 

对大分子物质具有较强的吸附及交换; 后者具有较高

的交联度, 对离子具有较强的选择性。所有树脂在使

用前必须经过 6 mol/L HCl和 8 mol/L HNO3反复浸泡。 

1.2 仪器与标准 

本次实验所有化学分离流程及仪器测试均在中

国科学院广州地球化学研究所同位素地球化学国家

重点实验室完成, 淋洗曲线的标定由 ICP-OES 仪器

完成, 样品钙同位素测试经由 Trion-TIMS仪器完成。 

ICP-OES 仪器以稀释 2000、4000、8000 倍的

BHVO-2 标准溶液作为标准来确定各元素浓度并在测

定过程中对仪器信号漂移进行监控。Trion-TIMS测试

中选用 42Ca-43Ca作为双稀释剂并依据指数分馏法则进

行迭代计算以校正质量歧视效应。钙同位素组成采用

通行的 δ44/40Ca 表示 , 其表达式为 δ44/40Ca (‰) = 

[(44Ca/40Ca)样品/(44Ca/40Ca)标样 1]×1000‒ 。标样选用美国国

家标准技术研究所(NIST)认证的 NIST SRM 915a。 

1.3 样 品 

本文选用的样品包括碳酸盐标样、岩石标样、

岩石样品及标准溶液。 

碳酸盐标样: 国家标准 GBW04412 纯碳酸钙标

准物质、NIST SRM 915a碳酸钙标准物质。 

岩石标样: AGV-2、QLO-1、BIR-1a、BCR-2 4

种美国国家地质局 (USGS)标准物质。岩石样品包

括 T0049 玢岩、T0031 云英岩、T1377 玄武岩、

CM-10-04-12超钾质岩。 

标准溶液: IAPSO 大西洋标准海水及 MISA 多

元素混合标准溶液。 

为便于观察 Ca 与 Sr 的分离情况, 所有标定淋

洗曲线的样品依据原有 Ca、Sr 含量加入一定量 Sr

标准溶液使样品中 Ca/Sr = 2。 

1.4 样品溶解 

碳酸盐与硅酸盐样品采用不同的溶解流程。对

于硅酸盐样品, 称取样品于 7 mL杯子中, 将 HF与

HNO3按照 3﹕1 的比例加入样品, 摇匀后在 80 ℃

电热板上保温一周后开盖蒸干, 再加入稀 HCl 溶样

并在 100 ℃电热板上加热 2 h, 蒸干后重复步骤直

至样品完全溶解。碳酸盐则在称取样品后直接加入

稀 HCl 溶样, 蒸干后重复步骤至样品完全溶解。最

后所有样品用稀 HCl按照 Ca浓度为 1000×10–6进行



 

第 5 期 刘峪菲等: 钙同位素化学分离方法研究 471 
 

 

LIU Yu-fei et al.: Methodological study of chemical separation of calcium for TIMS measurements 

定容, 用于化学分离。 

2 结果及讨论 

影响 Ca 化学分离效果的因素主要包括离子交

换柱类型、树脂体积、淋洗酸浓度及类型、上样量、

样品岩性等, 我们针对各影响因素逐一设计条件实

验, 通过标定 Ca的最佳淋洗曲线确定了一套具有较

好分离效果及高回收率的 Ca化学分离流程。 

2.1 离子交换柱的影响 

在化学分离过程中, 离子交换柱的内径大小、

长度都可能影响样品流经树脂的速率进而影响各元

素的分离情况, 为了确定离子交换柱的影响, 我们选

用 Bio-rad Poly-Prep聚丙烯层析柱(0.8 cm ID × 4 cm

高度, 10 mL容量)及 Savillex PFA微柱(6.4 mm ID × 

9 cm高度, 30 mL容量)两种柱子进行对比。 

分别取 2 mL AG MP-50(100-200 目)树脂装入

Bio-rad Poly-Prep小柱及 Savillex PFA微柱中, 清洗

平衡柱子后取出含 60 μg Ca的 T0049玢岩样品上柱

进行化学分离。样品上柱后依次使用 60 mL 1.6 mol/L 

HCl、78 mL 2.5 mol/L HCl、8 mL 6 mol/L HCl淋洗。

淋洗下来的溶液每 2 mL接取 1次, 由 ICP-OES测试

得到对应的淋洗曲线(图 1)。由于两种离子交换柱的分

离效果没有明显差别, 从柱子清洗及控制流程空白方

面考虑, 我们优先选用 Savillex PFA微柱。 

此外, 从图中看出, 用 1.6 mol/L HCl在约 40 mL

时已淋洗出来Ca, 换成2.5 mol/L HCl后由于酸浓度变

化导致 Ca 的峰形发生明显变化。两种离子交换柱的

淋洗曲线中 Al、Fe、K、Mg、Na、Ti都先 Ca淋洗下

来, 淋洗峰没有与Ca峰重合, 而后淋洗下来的Sr均有

部分与 Ca峰重合。在最后 8 mL 6 mol/L HCl淋洗体积

内没有出现明显淋洗峰表明在两种柱子上 8 种元素都

已完全淋洗下来。另外对比用不同浓度 HCl淋洗的 Ca

峰形, 2.5 mol/L HCl淋洗的峰形明显变陡, 峰区间也

更窄, 表明淋洗的酸浓度越高 Ca能越快淋洗下来。 

2.2 树脂体积的影响 

化学分离使用的树脂类型及体积同样影响分离

效果, 我们选用 AG MP-50(100-200目)树脂分离 Ca, 

并通过对比 1 mL及 2 mL树脂的淋洗曲线确定树脂

体积的影响。取 1 mL及 2 mL AG MP-50(100-200目)

树脂分别装入 2根 Bio-rad小柱中, 清洗及平衡柱子

后, 取含 60 μg Ca 的 T0037云英岩样品上柱进行化 

 

图 1 不同离子交换柱的淋洗曲线 
Fig.1 Calcium elution curves on different chromatographic columns 

(a) Savillex PFA微柱的淋洗曲线; (b) Bio-rad Poly-Prep层析柱的淋

洗曲线。为方便观察 Sr曲线将其相对浓度放大 30倍 

(a) Calcium elution curves on Savillex PFA microcolumn; (b) Calcium 
elution curves on Bio-rad Poly-Prep chromatographic column. Sr 
intensities were multiplied by 30 times for better display effects 
 

学分离。为防止出现因酸浓度变化引起的 Ca峰形变

化, 调整淋洗酸浓度及体积。装有 1 mL树脂的柱子

依次使用 22 mL 1.6 mol/L HCl、36 mL 1.8 mol/L 

HCl、4 mL 6 mol/L HCl淋洗, 淋洗溶液每 1 mL接

取 1次。装有 2 mL树脂的柱子依次使用 44 mL 1.6 

mol/L HCl、136 mL 1.8 mol /L HCl、4 mL 6 mol /L 

HCl淋洗, 淋洗溶液每 2 mL接取 1次。 

对比两种树脂体积的淋洗曲线(图 2a,图 2b), Al、

Fe、K、Mg、Na、Ti均能与 Ca完全分离, 但 Sr 与

Ca峰形都有重叠。2 mL树脂的淋洗曲线中(图 2b)Ca

峰形出现明显拖尾, 与 Sr 重叠部分比 1 mL 树脂中

的范围宽, 并在最后 4 mL 6 mol/L HCl出现小的淋

洗峰, 表明之前淋洗的酸没有把 Ca完全淋洗下来。

此外, 2 mL树脂的淋洗体积约为 1 mL树脂的 2倍, 

导致实验流程时间加长将近 1倍。因此, 使用 2 mL树

脂尽管能实现 Ca与 Al的有效分离, 但 Ca峰形存在

明显拖尾, 与 Sr的分离效果不佳, 样品中 Ca没有完

全淋洗下来影响 Ca回收率, 并且 2 mL树脂使用酸

的体积为 1 mL树脂酸体积的两倍, 耗时也约为 2倍, 

综合考虑我们最终确定使用 1 mL AG MP-50 

(100-200目)树脂。 
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图 2 不同树脂体积的淋洗曲线 
Fig.2 Calcium elution curves of different volumes of AG MP-50 

(100-200 mesh) cation exchange resin 

(a) 1 mL AG MP-50(100-200目)树脂淋洗曲线; (b) 2 mL AG MP- 

50 (100-200目)树脂淋洗曲线。为方便观察 Sr淋洗曲线将 Sr相

对含量放大 10倍 

(a) Calcium elution curves of 1mL AG MP-50 (100-200 mesh) 
cation exchange resin; (b) Calcium elution curves of 2 mL AG 
MP-50 (100- 200 mesh) cation exchange resin. Sr intensities were 
multiplied by 10 times for better display effects 

 

2.3 淋洗酸的影响 

2.3.1 不同酸浓度的影响 

淋洗酸浓度的变化能明显影响化学分离中各元

素的峰形及淋洗范围 , 为确定酸浓度的影响程度 , 

设置 5 组浓度连续变化的酸淋洗样品进行比较。选

用 5 根装有 1 mL AG MP-50(100-200 目)树脂的

Savillex微柱, 分别将含 50 μg Ca的 T0031云英岩样

品上柱, 淋洗了22 mL 1.6 mol/L HCl后再分别用3 mol/L 

HCl、2.5 mol/L HCl、2.2 mol/L HCl、2.0 mol/L HCl、

1.8 mol/L HCl淋洗 35 mL, 最后用 6 mol/L HCl淋洗

5 mL, 淋洗溶液每 1 mL接取 1次。5组淋洗曲线(图

3)中 Ca淋洗峰均从 17 mL开始出现, 能实现与 Al、

Fe、K、Mg、Na、Ti的分离。最后 6 mol/L HCl淋

洗部分都没有出现 Ca 淋洗峰, 表明样品中的 Ca 完

全淋洗下来。随着淋洗酸浓度的降低, Ca 峰形由陡

变缓逐渐表现出拖尾现象, Ca 的淋洗范围也随之变

宽。Sr 的淋洗峰随酸浓度降低而推迟出现, 峰形也随

之变缓, 使Ca与Sr峰形重叠部分逐渐减小, 但也导致

用浓度低于 2 mol/L酸淋洗时 Sr不能完全淋洗下来。 

此外, 在前期使用 2 mL AG MP-50(100-200目)

树脂及Bio-rad小柱时曾用 1.0 mol/L HCl淋洗 T0031

云英岩样品(图 3), 发现此时 Ca 淋洗峰出现很晚, 

整个流程中 Ca 峰没有完全出现, 柱子上仍残留有

Ca, 因此要完全淋洗 Ca需要提高酸浓度。基于这 6组

淋洗曲线的变化趋势, 我们尝试用 50 mL 1.6 mol/L 

HCl和 5 mL 6 mol/L HCl淋洗样品并标定出淋洗曲

线(图 3)。1.6 mol/L HCl淋洗条件下 Ca峰形更缓, 更

明显的拖尾现象导致 Ca 淋洗区间继续变宽, 但 Sr

也更晚出现, 使与 Ca的重叠部分仍然减小。因此我

们最终确定 Ca 的化学分离流程中只采用 1.6 mol/L 

HCl淋洗, 结合 Ca峰形前后端与 Al、Sr的重合情况, 

选定 Ca的接取区间为 18~44 mL, 共接取 27 mL。 

2.3.2 不同酸类型的影响 

淋洗酸类型的不同也可能影响 Ca 化学分离的

效果, 为此选用浓度连续变化的 HNO3 作为淋洗酸

进行对比实验。由于 AG 50W-X8(200-400目)树脂与

AG MP-50(100-200目)树脂分离 Ca的效果相近, 因

此使用 AG 50W-X8(200-400目)树脂标定 Ca淋洗曲

线不会产生明显变化。向 4根装有 1 mL AG 50W-X8 

(200-400 目)树脂的 LDPE 柱子加入含 50 μg Ca 的

CM-10-04-12 超钾质岩样品, 考虑到用高浓度淋洗

酸各元素分离效果较差, 分别选用 60 mL 1 mol/L、

1.1 mol/L、1.2 mol/L、1.3 mol/L HNO3淋洗, 每 1 mL

接取 1 次, 标定出淋洗曲线(图 4)。尽管使用 HNO3

淋洗样品, Ca与其他干扰元素能有很好的分离效果, 

但 Ca淋洗峰出现明显晚于用 HCl淋洗的, 且 HNO3

浓度变化对峰位置的影响明显大于 HCl, 综合考虑, 

我们仍选用 HCl作为 Ca化学分离的淋洗酸。 

2.4 上样量及样品岩性的影响 

除去实验试剂及器皿的影响, 样品的上样量及

岩性也可能影响化学分离效果。为此我们设置一组

含有 50 μg Ca的 GBW04412、100 μg Ca的 MISA、

50 μg Ca及 100 μg Ca的 T1377玄武岩样品的实验, 

其中 GBW04412及 MISA多元素混合标准溶液代表

碳酸盐样品, T1377玄武岩代表硅酸盐样品。上样后

用 1.6 mol/L HCl淋洗 65 mL, 每淋洗 1 mL接取 1

次。从上样量看, 100 μg Ca的样品明显较 50 μg Ca

样品优先出现 Ca淋洗峰且峰形更陡更窄。从岩性看

碳酸盐样品的 Ca峰都比硅酸盐样品的提前出现。但
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4 种样品的 Ca 峰区间均出现在设定的接取范围内, 

因此可以确定样品上样量在 50~100 μg Ca对 Ca的

化学分离影响不大(图 5a)。 

由于不同岩性的样品 Ca淋洗曲线存在变化, 设 

 

图 3 不同 HCl浓度的淋洗曲线 
Fig.3 Calcium elution curves by using different concentrations of HCl acid 
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图 4 不同 HNO3浓度的淋洗曲线 
Fig.4 Calcium elution curves by using different concentrations of HNO3 acid 

 
定的 Ca 接取区间并不一定适用各种岩性。为确定

Ca接取区间是否合适, 选用上样量为 100 μg Ca的

AGV-2、 QLO-1、BIR-1a、BCR-2、GBW04412 及

T1377玄武岩 6种样品进行化学分离。6种岩性样品

Ca 峰有所差别但基本上都出现在设定的接取范围

内, 超出部分不到样品 Ca总量的 1%可忽略不计(图

5b)。6 种岩性样品在 Ca 接取范围内均能保证 99%

以上的回收率, 表明设定的接取区间仍能适用于大

部分岩性样品, 样品岩性对 Ca化学分离的影响在允

许范围内。 

2.5 空白的影响 

Ca 属主量元素, 在化学分离过程中带入空白的

量及组成也是影响样品 Ca 分离效果的重要因素之

一。空白主要来源于使用的试剂、器皿, 实验室环

境及实验操作, 除保证试剂器皿洁净, 控制实验室

本底及规范实验操作以减少带入空白外, 仍需要从

溶样过程起带上至少 1 个重复样及空白来检测空白

对样品的影响。使空白与样品经历完全相同的实验

步骤, 通过 TIMS测试加入了 Ca双稀释剂的空白钙

同位素组成, 计算全流程中空白的 Ca总量以确定每

次化学流程中空白的干扰。经过对多次流程空白的 

 

图 5 Ca的接取区间 
Fig.5 Range of calcium cut 

(a)不同上样量的 Ca淋洗曲线; (b) 不同岩性样品的 Ca淋洗曲线 

(a) Calcium elution curves of different loading amounts; (b) Calcium 
elution curves of different lithologies of sample 
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测定, 最终确定 Ca 全流程空白为 20~100 ng, 已达

国际其他实验室空白水平(表 1)。此外, 还通过 TIMS

稀释剂法多次测试实验使用的 H2O、HCl、HNO3、

HF及浸泡器皿的酸中的空白, 测得的空白均< 6 ng, 

不到全流程空白的 6%, 真正确保了实验试剂及器

皿的洁净。依据 50~100 μg Ca的上样量, 全流程空

白占 Ca 总量≤2‰, 对样品的影响可忽略不计。再

者通过对比样品与重复样的测试结果 , 发现两者

δ44/40Ca值在误差范围一致, 进一步表明化学分离流程

中空白对样品的影响不大, 流程空白达到实验要求。 

2.6 TIMS测试 

结合各组条件实验结果最终标定了一套可行的

淋洗曲线(图 6c)。与目前已发表的淋洗曲线[12–13](图

6a,图 6b)相比, 标定的淋洗曲线中 Ca与 K、Sr的分

离效果明显更好。在此基础上我们建立了一套具有

高回收率且可更好分离Ca与K、Sr的化学分离流程。

须注意的是对实际测定钙同位素组成的样品必须在

化学分离前加入 Ca 双稀释剂来校正离子交换柱上

的分馏。另外在分离流程中除接取 Ca组分, Ca前后

的淋洗溶液也一并接取下来用 ICP-OES 检测 Ca 含

量以监控回收率情况。 

在实际测试样品前, 我们在 TIMS 上检测样品

中各基体元素如 40K、48Ti、84Sr、86Sr、88Sr、24Mg19F、
25Mg19F、24Mg16O、27Al16O 等信号强度, 确定基体

元素的信号强度均低, 对 Ca 信号影响可忽略不计, 

表明建立的 Ca 化学分离流程能有效控制质谱测试

过程中的基体效应。另外我们设置两组分别在过柱前

加稀释剂和在过柱后加稀释剂的对比实验来检测化学

分离流程中 Ca的回收率情况(表 2)。测试结果发现两

组 δ44/40Ca 值均在误差范围一致, 且与文献值[2‒9,15‒18]

一致, 说明离子交换柱上没有 Ca残余, 化学分离流程 

 

图 6 Ca化学分离淋洗曲线 
Fig.6 Calcium elution curves in our lab 

(a) (b) 国际上已发表的 Ca 化学分离淋洗曲线 ,改自文献[13 1‒ 4];   

(c) 本文标定的 Ca化学分离淋洗曲线 

(a) (b) Reported calcium elution curves, modified from [13 1‒ 4];     
(c) Calcium elution curves in this study 

 

表 1 Ca 全流程空白对比 
Table 1 Comparison of total procedural Ca blank in different laboratories 

实验室 Ca 全流程空白(ng) Ca上样量(μg) 资料来源 

Harvard University ~25 10~20 Huang et al.[13] 

University of Saskatchewan 80~130  50 Holmden et al.[15] 

中国科学院广州地球化学研究所 20~100 50~100 本文 

注: Ca全流程空白是以 TIMS上测定的加入稀释剂的全流程空白 
 

表 2 化学分离前后加入稀释剂的结果对比 
Table 2 Comparison of δ44/40Ca values spiked before and after chemical separation 

样品 过柱前加稀释剂 δ44/40Ca(2SD) n 过柱后加稀释剂 δ44/40Ca(2SD) n 

Seawater 1.81±0.12 5 1.81±0.10 10 

BHVO-2 0.77±0.08 7 0.74±0.07 10 

BIR-1a 0.82±0.13 6 0.74±0.14 10 

Nod-P-1 0.73±0.06 3 0.70±0.11 9 
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中 Ca实现高回收率。 

最后, 通过对经化学分离提纯的 NIST SRM915a

及 IAPSO大西洋标准海水 2个标样的多次实测, 得

到 δ44/40Ca915a=0.01±0.11 (2SD)或±0.02(2SE), n=46; 

δ44/40Caseawater=1.81±0.10(2SD)或±0.02(2SE), n=19。

标样的结果均与文献中的测试结果[2,9,15–18]在误差范

围内一致, 表明建立的化学分离方法能有效去除干

扰元素的影响, 真实反映出样品的钙同位素组成。 

3 结 论 

本文基于对离子交换柱类型、树脂体积、酸浓

度及类型、上样量、样品岩性等影响化学分离效果

因素的实验研究及对实验流程空白的评价, 建立了

一套 Ca 与 K、Sr 分离效果较好、回收率高的钙同

位素化学分离方法。方法采用装有 1 mL AG MP-50 

100-200目树脂的 Savillex PFA微柱作为离子交换柱, 

以 1.6 mol/L HCl淋洗上样量 50~100 μg Ca的样品, 

在淋洗体积为 18~44 mL时接取 Ca。方法全流程空

白控制在 20~100 ng, 和国际同类实验室相当。经这

套化学分离方法提纯的 NIST SRM 915a、IAPSO大

西洋标准海水及 3 种 USGS 标样测试结果与文献值

在误差范围内一致, 表明建立的化学分离流程满足

钙同位素高精度测定的要求。 
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