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дику основывали на применении  спектрометра Optima 2100 DV. Вы-

браны операционные условия измерений, аналитическая линия цирко-

ния, определена оптимальная концентрация анализируемых растворов, 

изучено влияние матрицы и примесей на результаты измерений. Выбран 

оптимальный способ перевода СО в раствор. Установлено, что относи-

тельная погрешность определения циркония не превышает 1,3 %. 

Для определения примесей предложено использовать  метод 

масс-спектрометрии с ИСП, который был реализован на спектрометре 

Elan 9000. Обоснован выбор аналитических изотопов, рабочей концен-

трации раствора ФЦК, которая составила 1 г/дм
3
, исследовано влияние 

матрицы на интенсивность ионных токов изотопов. Установлены преде-

лы обнаружения элементов в ФЦК, которые составили  3
,
10

-4
% для Fe и 

n*10
-5
% (при n = 1 ÷ 5) для остальных элементов. Относительные по-

грешности определений устанавливали методом добавления – разбавле-

ния, полученные значения  составили 5 – 8 %, что на заданном уровне 

концентрации примесей полностью отвечает потребностям характериза-

ции материалов СО.. 

Изучена возможность определения железа и кальция в ФЦК ме-

тодом атомно-эмиссионной спектрометрии с ИСП. Исследовано влияние 

основных операционных параметров на интенсивность атомных и ион-

ных линий элементов, рекомендованы условия, обеспечивающие мини-

мальные пределы обнаружения. 
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Оптимизация стадии пробоподготовки в методе Sm-Nd датирова-

ния при определении возраста горных пород (базальты) является весьма 

актуальной задачей, поскольку именно эта стадия вносит до 50 % по-

грешности в конечный результат. Пробоподготовка к изотопному анали-

зу включает две стадии: вскрытие пробы и хроматографическое выделе-

ние фракций элементов, изотопные отношения которых требуется изме-

рить. 
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Для снижения погрешности и улучшения правильности опреде-

лений изотопных отношений применяли введения трассера, вещества с 

заведомо известным, искусственно обогащенным содержанием изотопа 

одного или двух элементов. Стабильность и правильность измерений 

изотопных отношений в большой степени определяется установлением  

термодинамического равновесия между образцом и трассером. В ре-

зультате эксперимента было установлено, что термодинамическое рав-

новесие устанавливается по истечении трех суток выдержки навески 

породы с изотопной добавкой в автоклаве в сушильном шкафу. Крите-

рием установления равновесия считали малые значения стандартного 

отклонения определения изотопных отношений по 
147

Sm/
144

Nd, изме-

ренных методом ТИМС на прибора Triton Plus, 

 Процедура хроматографического получения фракций Sm и Nd 

состоит из двух этапов: отделение группы РЗЭ от маточного раствора на 

колонке и выделение фракций Nd и Sm из группы РЗЭ на другой колон-

ке. Была оптимизирована стадия отделения группы РЗЭ, где вместо ра-

нее используемой колонки 20см×0.8см со смолой AG50W-8X 200-400 

меш (BioRad Dowex) была предложена и успешно внедрена колонка 

размерами 1.2см×0.9см со смолой того же вида, что сократило время 

элюирования в три раза и cнизило значение поправки холостого опыта,  

напрямую связанной с объемом используемых реактивов. 

Для оптимизации стадии выделения фракций Sm и Nd была изу-

чена возможность использования синтезированной смолы с активным 

агентом HDEHP на носителе Kel-F в качестве аналога промышленной 

смолы Ln-spec (Eichrom Tec.). Эксперимент показал идентичность сорб-

ционных свойств смол. Синтез смолы занимает значительное время, 

поэтому принято решение об использовании промышленной смолы. 

При сопоставлении ранее применяемой и оптимизированной ме-

тодик пробоподготовки использовали стандартные природные образцы 

HTB-1 и BHVO-2 и проводили все процедуры пробоподготовки в соот-

ветствии с найденными оптимальными условиями. После пробоподго-

товки данные изотопные отношения в образцах измеряли на масс-

спектрометрах Neptune и Triton Plus (Thermo Scientific). Результаты, по-

лученные при использовании обеих методик пробоподготовки HTB-1, 

были сопоставимы между собой, а результаты измерений BHVO-2 вхо-

дили в область допустимых значений изотопных отношений, указанных 

в паспорте на данный стандарт. 

 

 


