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本期文章导读

３０５　铅锌矿床地质样品的Ｇｅ同位素预处理方法研究
朱传威，温汉捷，樊海峰，张羽旭，刘　洁，杨　涛，王光辉

Ｇｅ是一个分散元素，具有亲石、亲铁、亲硫（铜）和亲有机
质性的地球化学特性。近年来，随着多接收器电感耦合等离

子体质谱仪（ＭＣ－ＩＣＰ－ＭＳ）技术的成熟，Ｇｅ同位素的高精
度测试已经成为可能。目前，Ｇｅ同位素已经广泛地应用于富
锗煤矿中Ｇｅ的来源和富集机制、反演大陆风化作用、地球深
部环境、地热温泉体系及宇宙演化等方面的研究。然而，作为

Ｇｅ主要工业来源之一的铅锌矿床，Ｇｅ同位素能否示踪铅锌
矿床中Ｇｅ的来源、富集机制等方面还鲜有研究，其原因是与
闪锌矿样品中Ｇｅ同位素化学分离和提纯的难度有关。在闪
锌矿样品中，大量的Ｚｎ和微量Ｓｅ的存在是导致Ｇｅ同位素化
学分离和提纯困难的原因（７０Ｚｎ干扰７０Ｇｅ；７４Ｓｅ干扰７４Ｇｅ），需
利用离子交换树脂完全剔除闪锌矿样品中的 Ｚｎ和 Ｓｅ，同时
保证样品处理过程中 Ｇｅ未发生同位素分馏（理论上需保证
Ｇｅ回收率为１００％），这是将Ｇｅ同位素应用于铅锌矿床的基
础。本文详细考察了陨石样品 Ｇｅ同位素预处理方法（分离
和提纯）对铅锌矿石样品适用性的基础上，通过对闪锌矿标样

以及锌矿石标准样品的条件实验表明，仅需将对文献报道的

陨石样品Ｇｅ同位素预处理方法中阴离子树脂部分的洗脱酸
（１．４ｍｏｌ／Ｌ硝酸）的用量由６ｍＬ调整至１０ｍＬ即可满足Ｇｅ同
位素化学分离纯化的要求，且主要干扰元素（Ｆｅ、Ｚｎ、Ｓｅ）及基
质元素的剔除率接近１００％，Ｇｅ的回收率优于９９％。同时，
Ｇｅ同位素测试过程中未发现同质异位素的干扰，δ７２／７０Ｇｅ值
与δ７４／７０Ｇｅ值遵循质量分馏定律。改进后的方法满足闪锌矿样品的Ｇｅ同位素化学分离和纯化要求。
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３８１　土壤活性组分提取剂的研制及初步试验结果
吴昆明，魏朝俊，刘　云，梁颖博

在土壤地球化学异常评价工作中，土壤活性组分研究可

以评价土壤的生态效应和进行土壤生态预警研究。对生态环

境产生直接影响的是土壤中具有活性的组分，这就需要开发

切实可行的研究方法，但是，由于现有土壤提取方法的设计目

标各不相同，均没有以土壤地球化学异常生态效应评价为目

的，因此也就没有一种适合的提取方法。近年来国外研制了

几种制通用的提取剂，其中影响较大的是Ｍｅｈｌｉｃｈ３提取剂和
适用于碱性土壤的ＡＢ－ＤＴＰＡ提取剂，但是Ｍｅｈｌｉｃｈ３把元素
Ｐ的提取放在首位，而对环境评价十分重要的重金属元素
（Ｃｄ、Ｈｇ、Ｐｂ、Ｃｒ等）活性组分的提取重视不够。我国农业部
门采用的营养组分有效态提取方法，针对不同的组分采用不

同的提取和测试方法，结果准确，但由于各元素分别提取使得

效率低、成本高，给大面积推广应用带来困难，地质行业采用的相态分析方法也存在类似问题。本文研制的

土壤活性组分提取剂———ＡＩＥ，充分考虑了试剂的化学组成特点、各组分在提取剂中的作用及土壤中元素存
在形式特点，通过与国家标准方法、Ｍｅｈｌｉｃｈ３、ＡＢ－ＤＴＰＡ和盐酸的提取对比试验，表明ＡＩＥ对作物营养组分
盐基离子（Ｋ、Ｎａ、Ｃａ、Ｍｇ）、Ｆｅ、Ｍｎ、Ｐ和重金属元素的提取效果更优。ＡＩＥ实际应用的重现性较好，大多数元
素提取量的相对标准偏差低于８％；同时重视提高提取剂的缓冲能力，提取液的ｐＨ值升高幅度（０．０７～０．９）
均未超过缓冲溶液的缓冲范围，因此具有广泛的通用性（适用于酸性和碱性土壤，适用于营养组分和重金属

元素）。ＡＩＥ提取剂的样品前期处理和分析测试环节简化，可满足土壤地球化学异常生态效应评价需求。

３９０　离子色谱－电感耦合等离子体质谱法测定乳粉的汞形态
林　立，王琳琳，孙海波，孙继红

乳制品的安全性问题是全世界关注的焦点，尤其是乳制

品成分的研究一直是分析工作的重点。乳粉成分研究的重点

包括其主成分蛋白质、脂肪、碳水化合物等，也包括微量成分

（如矿物成分、维生素及重金属元素等）。重金属元素在乳粉

中存在形态各不相同，其不同的存在形态决定其毒理性也存

在差异。对于汞的形态分析，文献报道通常是针对土壤和海

洋生物样品，采用碱提法、酸提法或淋洗液提取，运用离子色

谱或液相色谱与电感耦合等离子质谱仪联机进行测定，分析

技术的难点在于样品前处理中如何提高汞络合物的提取回收

率。本文将汞形态检测领域拓展到乳粉中，基于高蛋白、高脂

肪的乳粉基质，针对前处理过程中汞络合物提取效率较低等

问题，提出了一种乳粉样品前处理方法：采用多种复合酶（蛋

白酶、脂肪酶、淀粉酶）对乳粉基质中的蛋白、脂肪、淀粉进行解离，采用Ｌ－半胱氨酸－盐酸－甲醇的混合溶
液作为提取剂进行超声提取，固相萃取小柱去除杂质，在５ｍｉｎ内实现了三种汞形态（二价汞、甲基汞、乙基
汞）的基线分离。对汞总量很低的乳粉，汞各形态的提取率也能达到７０％以上，运用离子色谱－电感耦合等
离子体质谱测定二价汞、甲基汞和乙基汞的检出限分别为０．５μｇ／ｋｇ、０．６μｇ／ｋｇ、０．９μｇ／ｋｇ。本方法在样品
前处理过程中采用酶解的方式解离复杂基体，提高了不同形态的汞的提取率；仪器分析方面以甲醇作为增敏

剂，提高了检测灵敏度，降低了检出限，扩大了汞形态分析的样品检测范围。
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４１５　拉曼光谱法定量测定水合物－水体系中的硫酸根
邓兴波，陈　敏，刘昌岭，任宏波，庄新国

海洋中存在大量的溶解硫酸盐（ＳＯ２－４ ），它是海洋沉积物
早期成岩作用过程中孔隙水的重要化学成分之一。硫酸根含

量作为天然气水合物孔隙水中重要的参数之一，在天然气水

合物的勘探中，通过研究沉积物孔隙水中硫酸根浓度异常来

判断海底天然气水合物存在的可能性，现已成为天然气水合

物调查中比较可行的方法。在实验室模拟天然气水合物地化

异常的实验中，为了能更深入地了解硫酸根浓度异常产生的

原因和机制，就需要建立一种在线、原位和高灵敏度的测试技

术。目前天然孔隙水样品和模拟天然气水合物地球化学异常

的实验样品均通过离子色谱法获取硫酸根含量，能实现直接

检测的测试技术鲜有报道。国际上有学者较早利用拉曼探针

实现了对海水中硫酸根浓度的测定，获得的检出限约为２２０
ｍｇ／Ｌ。我国也有学者将激光拉曼光谱法应用于流体包裹体
中硫酸根含量的定量分析，该方法是可行的。本文在自行设

计的天然气水合物离子参数实时检测装置上，建立了海水中

硫酸根的拉曼光谱定量测定方法，获得了较好的硫酸根线性

曲线（线性相关系数ｒ＝０．９９９８），检出限达到２３８２０１４－３本
期文章导读ｍｇ／Ｌ；利用独特设计的耐高压透明腔，尝试在线
测定天然气水合物形成过程中硫酸根的浓度变化，可为今后

实现原位测试提供技术支撑。
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