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摘要： 当前实验室制备的地质样品存在大颗粒微粒，影响了样品代表性和分析结果的准确度，制备超细样品

是有效的解决办法。本文建立了水为助磨剂，湿法球磨制备超细地质样品的方法。结果表明，氧化锆或碳

化钨材质的球磨罐会污染样品中锆、钨及钴等微量元素，而玛瑙材质的球磨罐污染样品的风险较小；采用

玛瑙材质的球磨罐，20g 样品，液固比为 1∶1，磨球配置为大 8 颗、中 16 颗、小 48 颗，球磨时间 30min，
运用该方法对四种代表性样品（岩石、土壤、沉积物及稀土矿石）进行球磨，粒度检测结果表明，球磨后的

样品粒度均达到 1000 目；对 60 件未知基质类型的样品进行湿法球磨后，D50 均小于 5μm，D90 均小于 19μm，

表明该方法具有一定的适用性；微观形貌研究表明，球磨制备的样品，大颗粒微粒显著减少，颗粒分布更

加均匀；对球磨后的岩石标准物质（GBW07104）进行了取样量试验，所检测的 46 种元素结果进行统计，除

Mo、Cd、Cr 等元素外，取样量可减少至 2mg；制备的超细样品与电感耦合等离子体质谱（ICP-MS）技术联

用，可发挥 ICP-MS 高灵敏度的效能，同时提高检测效率、减少环境污染。

关键词： 地质样品；湿法球磨；超细化；微观形貌；电感耦合等离子体质谱法

要点：

（1）建立了水为助磨剂，湿法球磨制备超细地质样品的方法。

（2）助磨剂可减少粉碎物料的表面能，提高粉碎效率。

（3）湿法球磨使得各样品的粒度变细，颗粒分布更加均匀。

中图分类号： O657.63　　　　文献标识码： A

地质样品具有矿物种类多、样品硬度大等特性，

实验室制备的样品存在大颗粒微粒，影响样品代表

性和分析结果的准确度［1-3］。王毅民等［4］、程志中

等［5］、王晓红等［-6］研究了地质类标准物质（200目）

100mg取样量与现代地质主流分析技术不相适应的

状况，对于较大的取样量，样品消解时需要消耗较大

量的酸、碱和/或盐等化学试剂，导致样品溶液中空

白值显著增高，进而严重影响分析方法的检出下

限［7-9］。随着现代分析仪器的快速发展，基于电感

耦合等离子体质谱仪（ICP-MS）开发的分析方法，因

检出限低、分析通量高、线性范围广等特点，在全国

实验室得到普及，广泛应用于地质样品中多元素同

时测定［10-14］。其较高的灵敏度和分析精度，较少的

进样量，对样品代表性要求更高，作为实验室分析工

作基础的样品制备技术与其不相适应。因此，急需

研究与开发减小样品粒度、提高代表性的样品制备

方法，满足超痕量元素检测的需求。

地质样品超细制备方法主要有气流粉碎和球磨，
  
收稿日期： 2023−07−31；修回日期： 2023−08−27；接受日期： 2023−09−08
基金项目： 国家重点研发计划项目（2021YFC2903000）课题 “战略性矿产现场快速分析装备、技术和应用示范”；湖北省地质

局科技计划项目（KJ2021-17）
第一作者： 董学林，博士，正高级工程师，从事岩矿分析和环境分析工作。E-mail：dongxlin109@126.com。
通信作者： 熊玉祥，正高级工程师，从事岩矿分析及管理工作。E-mail：984694462@qq.com。
 

2023 年 9 月 岩　矿　测　试 Vol. 42, No. 5 
September 2023 ROCK AND MINERAL ANALYSIS 1052−1061 

 —  1052  —

https://doi.org/10.15898/j.ykcs.202307310110
https://doi.org/10.15898/j.ykcs.202307310110
https://doi.org/10.15898/j.ykcs.202307310110
mailto:dongxlin109@126.com
mailto:984694462@qq.com


而针对实验室内检测样品超细制备方法的报道不

多［15］。气流粉碎在制备地质标准物质样品中应用

较多，但一次制备的样品量较大，易存在样品分级现

象，需要进行二次混匀［16-17］。干法球磨是实验室通

常采用的地质样品制备方法，其能保证样品粒度达

到 200目水平［18］，对于 200目的样品而言，D90 在

70μm左右，需要称样量至少 100mg，才能保证检测

结果的可靠性［19-20］。在利用干法球磨制备样品过

程中，延长球磨时间对样品细化有利，但易造成样品

被球磨罐材质特征元素污染，同时大量样品粘附于

球磨罐内壁，大大降低球磨效率。相比较而言，湿法

球磨，可以使样品与助磨剂形成浆液，有利于球磨过

程中样品与磨球的流动，增加其相互之间的摩擦，达

到样品进一步细化目的［21］。文献研究了不同碳链

的醇类对石英超细磨的影响，醇类助磨剂对石英超

细磨具有良好的促进作用，主要是改善了矿浆的流

动性，阻止了石英粉体颗粒的团聚［22-24］。但采用醇

类作助磨剂，在球磨过程中易发生碳化，制备的样品

中含有大量的碳，不利于样品消解。

制备超细样品将成为进一步提高现代地质样品

分析精度、准确度水平的重要环节［25-26］。本文以

制备的 200目（74μm）地质样品为研究对象，从球磨

罐材质的选取、湿法球磨中助磨剂的选择、球磨时间

及不同基质样品等方面入手，研究湿法球磨制备超

细地质样品的方法；运用扫描电镜对超细样品微观

形貌进行了表征；采用封闭压力溶样，电感耦合等离

子体发射光谱/质谱（ICP-OES/MS）等测定方法，探究

经超细化加工后取样量对分析结果的影响。 

1　实验部分 

1.1　主要试剂
硝酸（电子级，70%），氢氟酸（电子级，49%），均

购于 Aladdin Chemistry Co.公司。实验用标准溶液

购自中国计量科学研究院。 

1.2　超细制备实验样品
用于超细粒度样品制备的岩石、土壤和沉积物

标准物质分别为GBW07104（安山岩，YS）、GBW07426
（新疆北部土壤，TR）、GBW07320（西藏地区水系沉

积物，CJW），购自中国计量科学研究院；GBW07893
（四川地区稀土矿石，XT）、60件未知基质样品，来自

湖北省地质实验测试中心。 

1.3　球磨制备超细样品方法
湿法球磨法的制备过程：称取 20g样品（200目）

于行星球磨罐中，加入 20mL水，加入磨球（大 8颗

Φ10mm、中 16颗 Φ5mm、小 48颗 Φ2mm），盖上盖

子，在 300r/min转速下研磨。为了进行对比，还采用

了干法制备。

干法球磨法的制备过程：称取 20g样品（200目）

于行星球磨罐中，加入磨球（大 8颗 Φ10mm，中 16
颗 Φ5mm，小 48颗 Φ2mm），盖上盖子，在 300r/min
转速下球磨。 

1.4　样品消解
采用文献 [19]方法进行样品消解，准确称取一

定量超细粒度样品于带钢套密闭消解罐的聚四氟乙

烯内衬坩埚中，加入不同量硝酸和氢氟酸，盖紧内盖，

将聚四氟乙烯内衬放入钢套内，拧紧外盖，放入烘箱，

于不同温度和时间进行分解。冷却后开盖，在电热

板上用硝酸赶氢氟酸两次，然后在烘箱中加热复溶。

将消解液转入聚四氟乙烯塑料瓶内，用 2% 的硝酸定

容，摇匀待测。 

1.5　实验设备及仪器参数
所用到的实验设备有：GSXX-4型无污染行星

高 效 球 磨 机（湖 北 省 地 质 实 验 测 试 中 心 ）；

SIGMA300扫描电镜 （德国 ZEISS公司 ）；Quantax
XFlash能谱仪（德国布鲁克公司）；S3500激光粒度仪

（美国Microtrac公司）。

电感耦合等离子体质谱仪、发射光谱仪（美国

ThermoFisher公司）。质谱仪主要参数为：射频功率

1200W，冷却气流速 1.5L/min，载气流速 1.2L/min，测
量方式为跳峰，用于测定稀土及镉、钴等微量元素。

光谱仪主要测量参数为：功率 1150W，冷却气流速

12L/min，辅助气流速 0.5L/min，观测高度 12mm，蠕

动泵速 50r/min，用于测定钙、镁等主量元素。 

2　结果与讨论 

2.1　球磨罐材质对样品制备的影响
为了研究罐体材质对样品球磨粒度影响，选用

了碳化钨、氧化锆、玛瑙三种材质的球磨罐，按 1.3
节的实验方法对岩石样品（YS）进行干法球磨，在球

磨 3min后，与未球磨处理的岩石样品（YS）进行比较，

发现由碳化钨罐制得的样品颜色变深，而由氧化锆

罐（ZrO）和玛瑙罐制得的样品没有明显颜色变化。

采用激光粒度仪测得样品的平均粒径及 W、Zr、Co
元素含量见表 1。

表 1测定结果表明，经过球磨后样品粒径都不

同程度地变小，碳化钨球磨罐所制备的样品粒径最

细，中位粒径只有 1.64μm，最大粒径均小于 22.00μm。

考察了罐体材质主要元素对样品中对应元素检测值
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的影响。球磨处理后，碳化钨、氧化锆材质的球磨罐

制备的样品中，W、Zr、Co等元素被不同程度地污染，

而玛瑙罐制得样品，三种相关元素的变化并不

明显。

运用 XRD对相关样品进行了表征，如图 1a所

示，在 2θ=26.59°处（PDF 01-0649）对应的 SiO2 峰高

都变小，说明在球磨后样品中 SiO2 含量发生了变化。

碳化钨球磨罐制备的样品在 2θ=26.59°处对应的

SiO2 峰高降低，为未球磨处理样品此处峰高的 15%，

同时在 2θ=48.38°处出现了 WO3（PDF 02-0310）特征

峰（图 1b），说明球磨过程中形成了新的 WO3 晶体，

与W元素测定的结果增大一致。为保证样品不受

污染，在后面的条件实验中，均选用玛瑙材质的罐子

进行球磨实验。
 

2.2　湿法与干法球磨对比实验
在四个玛瑙材质球磨罐中分别加入 20g 岩石样

品（YS）， 在 对 称 位 置 上 的 两 个 罐 子 分 别 加 入

20mL水，加入磨球，盖好盖子，球磨 30min，开展湿

法球磨与干法球磨的对比实验。球磨完成后，干法

球磨罐中，有部分样品附着在罐体内壁，而湿法球磨

罐中形成了样品悬浊液。球磨后，干法制得的样品

直接装入带封口聚四氟乙烯样品袋中密封保存备用；

湿法球磨制得的样品悬浆则先转移到烧杯内，在电

热板上加热蒸干，用玛瑙研钵对所得固体进一步研

碎，同样装袋备用。

图 2比较了干、湿球磨对样品粒度和比表面积

的影响。湿法样品的 D50 为 2.45μm，D90 为 10.29μm；

干法的 D50 为 3.47μm，D90 为 29.58μm。因此，湿法

 

表 1    不同材质罐体制备超细样品粒径分布及W、Zr、Co元素含量（n=3）

Table 1    Particle size distribution and W, Zr, Co content of ultrafine samples prepared by tanks with different materials （n=3）.

样品编号 球磨罐材质
粒径（μm） 元素含量（μg/g）

D90 D50 D10 W Zr Co

1 未球磨处理 72.58 6.38 0.85 0.45 99 13.2
2 玛瑙罐 20.36 4.86 0.84 0.47 96 13.8
3 氧化锆罐 12.21 2.95 0.71 1.50 10401 14.5
4 碳化钨罐 7.78 1.64 0.15 4113 122 404
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a—不同材质球磨罐制样；b—碳化钨球磨罐制样。

a—Sample  preparation  in  ball  milling  tanks  with  different  materials;
b—Sample preparation in tungsten carbide ball milling tank.

图1　球磨制备样品 XRD图谱
Fig. 1    XRD spectra of samples prepared by ball milling.
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图2　干法、湿法球磨对样品粒度和比表面积的影响
Fig. 2    Effect  of  dry  and  wet  ball  milling  on  the  particle  size

and specific surface area of samples.
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球磨制得的样品的粒度比干法得到的粒度更细。相

应地，比表面积为原来样品的 1.47倍。加入水，可以

改善固体表面的性能，使被粉碎物料的表面能减少，

从而强化粉碎过程，提高粉碎效率［22］。 

2.3　液体助磨剂的选择
湿法球磨是采用液体物质为助磨剂［21］，通过

助磨剂的加入，有效地提高球磨效率。因岩石样品

（YS）硬度较大，选择岩石样品为研究对象，实验考察

了乙醇、丙酮、水（H2O）三种液体助磨剂的影响，每

一种液体助磨剂的添加量均为 20mL。如图 3a所示，

三种助磨剂的加入均可有助于样品超细化制备，经

过球磨后三个样品的 D50 均小于 4μm， D90 小于

12μm，并且当水为助磨剂时样品粒度最细，球磨制备

后比表面积达到 1198m2/kg。因含碳试剂的加入可

能引入碳污染，本文选择水为液体助磨剂。

然后，在 20g岩石样品中，按照液固比（V/m）为

0.5、1、2、3分别加入 10mL、20mL、40mL、60mL的

水进行球磨，考察了水的添加量对样品粒度和比表

面积的影响。由图 3b可知，球磨后，所有样品中位

径均小于 4μm，D90 介于 7.21～13.16μm，随着水体积

的增大，样品粒度逐渐变粗。这是由于随着水体积

的增大，料浆减小，单位时间内物料与磨球有效碰撞

的次数降低，粉碎效率下降。当液固比（V/m）为

0.5时，球磨的样品粒度最细，D90 为 7.21μm，目数接

近 1300目。但实验中发现，该条件下，样品极易粘

在球磨罐的内壁，清洗样品比较麻烦，而且样品损失

较多。当液固比为 1时，球磨制样品，D90 为 10.1μm，

粒径已经比较细。实验选择液固比为 1，即每 20g的

样品中加入 20mL水。 

2.4　湿法球磨条件优化及应用 

2.4.1　磨球数量及球磨时间的影响

以岩石样品（YS）为研究对象，通过改变磨球大、

中、小球的个数进行试验，考察了磨球数量配置的影

响，结果如图 4a所示。当磨球大、中、小个数分别

为 8、16、48时，加工制得的样品粒度最细，D50 为

2.18μm，D90 为 9.54μm，制得 1000目样品。

在确定的条件下，研究了球磨时间对样品粒度

的影响，如图 4b所示。随着球磨时间的增加，样品

粒度越来越细：当球磨时间达到 15min时，样品粒度

变化最显著，D90 为 13.1μm；增加球磨时间至 30min，
样品 D90 为 11.5μm。继续增加球磨时间，粒度虽然 
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（b）助磨剂加入量的影响

Fig. 3    （a）  Effect  of  different  milling aids  on  the  particle  size

and  specific  surface  area  of  samples; （b）  Effect  of  the

amount of milling aids.
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Fig. 4    Optimization of ball milling conditions.
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还在变化，但变化不明显。考虑球磨效率及设备的

利用率，选择球磨时间为 30min。 

2.4.2　湿法球磨制备不同基质超细样品

为进一步确证球磨时间对样品粒度的影响，选

择岩石（YS）、土壤（TR）、沉积物（CJW）及稀土矿石

（XT）等四种不同基质类型样品进行了实验。球磨时

间从 30min开始，在不同时间点取样进行粒度测试

（图 5）。由图可知，运用该方法对选用的几种类型样

品进行球磨加工，当球磨时间为 30min后，样品的

D50 均在 4μm以下，D90 介于 9.1～13.8μm之间，D97

介于 14.0～20.5μm之间，达到 1000目左右。继续增

加时间，粒径变化较大的是土壤及沉积物样品，D97

分别减少约 4μm和 2μm。综合考虑球磨效率，确定

选择球磨时间为 30min。
对四种不同基质类型样品原样粒度及球磨

30min粒度进行统计（图 6）。由图可知，经球磨后样

品颗粒径变化非常明显，岩石和沉积物样品加工后

D97 分别为 16.7μm、20.5μm，均不到原样粒径的 1/3，
加工后的土壤及稀土矿石样品 D97 分别为 20.3μm、

17.4μm，均不到原样粒径的 1/2，四件样品粒度达到

1000目水平。

为研究该方法的适用性，选择 60个未知基质类

型的样品，按照确定的方法进行实验，对制备样品的

D50、D90 分布情况进行统计（图 7）。由图可知，60件

样品经超细制备后，D50 均小于 5μm，D90 均小于

19μm，说明该方法具有一定的适用性，可作为实验室

制备超细地质样品的方法。 

2.5　湿法球磨细化对样品微观形貌影响
采用 SEM比较了球磨前后的岩石（YS）、土壤

（TR）、沉积物（CJW）及稀土矿石（XT）样品的微观形

貌（图 8）。在没有进行球磨处理的每个原样的 SEM
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图5　球磨时间及样品粒径
Fig. 5    Ball milling time and sample size.
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图6　四件样品不同粒径对比
Fig. 6    Comparison of different particle sizes of four samples.
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照片中，可明显地看到大颗粒样品存在。例如，土壤

原样电镜照片中（图 8c），最大颗粒的长径约为

58.6μm。球磨加工使得各样品的粒度变细且分布更

加均匀。在制备后的土壤样品中（图 8d），较大粒径

的颗粒数显著减少，且最大颗粒直径减小了约 5倍，

仅为 10.33μm。 

2.6　超细样品取样量实验
以制备后的岩石样品（YS）为例，探究了取样量

（25、20、15、10、5及 2mg）对元素检测结果影响。

采用文献方法［19］进行前处理（n 为 10），ICP-OES
对 Al、Fe、Ca等 13种元素进行测试。结果表明，超

细样品分析结果的精密度（RSD）明显优于原样，即使

取样量低至 2mg，除 Cr元素外，其余元素回收率也

能达到 80%～120%。Cr元素测定结果偏高，可能与

其存在形式有关，部分铬赋存于铬铁矿微粒中［27］，

当称取到铬铁矿微粒时，结果变高。ICP-MS对 Cd、
Mo、Co及 REEs等 33个元素进行测试。结果表明，

当取样量低于 10mg时，原样中元素回收率更加分散，

经球磨制备后，测定结果的精密度更好，所有元素

RSD均小于 5%。原样中 Mo、Cd等元素测定结果

出现异常，这是由于在岩石样品中，Mo、W等元素以

典型副矿物（黑钨矿、辉钼矿）形式伴生在石英

中［28］，样品加工中不易均匀，样品代表性不够。经

球磨后，样品粒度更细，代表性更强，可有效地解决

Mo、Cd测定结果异常问题。当取样量为 2mg时分

析结果仍能满足相关规范要求，与文献 [19]报道一

致，总用酸量可减至 0.6mL，反应时间大大缩短，体现

了超细样品与 ICP-MS技术联用的优势。 

3　结论
选用不同基体样品，研究了湿法球磨对样品细

化过程的影响，建立了实验室湿法球磨制备超细样

品的方法；经球磨制备后，大颗粒微粒显著减小，颗

粒分布更加均匀，湿法球磨制备对样品晶态结构的

 

10

5
(a)

(b) D90

D50

4

3

2

1

0

0

5

10

15

20

20 30 40 50 60

100

0

20 30 40 50 60

样品件数

样品件数

样
品

粒
度
(μ
m
)

样
品

粒
度
(μ
m
)

a—D50 ; b—D90。

图7　制备的 60件超细样品粒度统计
Fig. 7    Particle size statistics of 60 ultrafine samples prepared.
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a，b—岩石；c，d—土壤；e，f—沉积物；g，h—稀土矿石。

a and b: Rock samples; c and d: Soil samples; e and f: Sediment samples; g and h: Rare earth ore samples.

图8　样品加工前后 SEM图
Fig. 8    SEM images of samples before and after processing.
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影响不明显，较好地解决了相关类型样品实验室内

超细制备的难题，但存在制样流程较长等问题，特别

是对于含有重矿物的样品时，易出现样品分级现象。

研发超高速变频行星球磨机，开发干/湿法地质

样品超细制备技术，有望解决实验室超细样品制备

难题，通过与 X射线荧光光谱仪、激光剥蚀电感耦

合等离子体质谱仪等联用，可建立小取样量的固体

进样绿色分析方法，助力检测行业发展。 

Study  and  Application  of  a  Wet  Ball  Milling  Ultra-fine  Method  for
Geological Samples

DONG Xuelin1,2，XIANG Zhao1，JIA Zhengxun1，ZHANG Nan3，TONG Shuoyun1,2，
XIONG Yuxiang1,2*

（1. Key Laboratory of rare earth and rare scattered minerals, Ministry of natural resources, Geological Experimental
Testing Center of Hubei Province, Wuhan 430034, China；

  2. Hubei Key Laboratory of Resources and Eco-Environment Geology (Hubei Geological Bureau), Wuhan 430034,
China；

  3. Tianjin Center of Geological Survey, China Geological Survey, Tianjin 300170, China）

HIGHLIGHTS
(1) A method for preparing ultrafine geological samples by wet ball milling using water as a grinding aid has been

established.
(2) The grinding aid can reduce the surface energy of the grinding material and improve the grinding efficiency.
(3) Wet ball milling reduces the particle size of each sample and makes the particle distribution more uniform.

Original sample Wet ball milling

变频超高速行星球磨仪

Ultrafine sample 2mg sample;

0.6mL acid

Determination of

33 elements by ICP-MS

ABSTRACT
BACKGROUND: At  present,  there  are  large  particles  in  geological  samples  prepared  in  the  laboratory,  which
affect the representativeness of the samples and the accuracy of the analysis results[1-3]. With the rapid development
of modern analytical instruments, analytical methods based on inductively coupled plasma-mass spectrometry (ICP-
MS)  have  been  widely  used  in  laboratories  across  the  country  for  the  simultaneous  determination  of  multiple
elements in geological samples due to their low detection limit, high analytical flux, and wide linear range[10-14]. Its
characteristics of high sensitivity and analytical accuracy, small sample injection volume, and high requirements for
sample representativeness are incompatible with the sample preparation technology that serves as the foundation of
laboratory  analysis  work.  Therefore,  there  is  an  urgent  need  to  research  and  develop  sample  preparation  methods
that reduce sample size and improve representativeness, in order to meet the needs of ultra trace element detection.
　　The main methods for preparing ultrafine geological samples include air  flow pulverization and ball  milling.
Air flow pulverization is widely used in the preparation of geological standard material samples, but the sample size
prepared in one step is large, which is prone to sample grading and requires secondary mixing[16-17]. Dry ball milling
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is a common geological sample preparation method in laboratories. Prolonging the ball milling time is beneficial for
sample  refinement,  but  it  can  easily  cause  contamination  by  the  characteristic  elements  of  the  ball  milling  tank
material. Wet ball milling can form a slurry between the sample and the grinding aid, which is conducive to the flow
of  the  sample  and  the  grinding  ball  during  the  ball  milling  process,  increasing  the  friction  between  them,  and
achieving the goal of further refining the sample[21].

OBJECTIVES: To establish a method of preparing ultra-fine geological samples by wet ball grinding with water as
the grinding aid.

METHODS: Weigh 20g samples into the ball mill tank made of agate material, and add 20mL water and grinding
balls (8 pieces of Φ10mm balls, 16 pieces of Φ5mm balls, and 48 pieces of Φ2mm balls). Cover the lid, and grind at
300r/min  for  30min.  XRD  were  used  to  characterize  the  crystal  state  of  the  minerals  during  ball  milling.  The
sampling quantity of different elements was explored by ICP-OES and ICP-MS.

RESULTS: (1)  A  method  for  preparing  ultrafine  geological  samples  by  wet  ball  grinding  was  established  in
laboratory. Agate tanks were used for ball milling, and there was a low risk of sample contamination. When water
was used as a liquid grinding aid and the ratio of solid to liquid (m/V) was 1, the grinding effect was better. (2) Four
representative  samples  (rock,  soil,  sediment,  and  rare  earth  ore)  were  ball  milled  using  this  method,  and  the  test
results showed that the particle size of the samples after ball milling reached 1000 mesh. After wet ball milling of 60
samples of unknown matrix types, the D50 was less than 5μm, and the D90 was less than 19μm. (3) The grinding aid
can reduce the surface energy of the grinding material and improve the grinding efficiency. The micromorphology
of the samples prepared by ball milling showed that the large particles were significantly reduced, wet ball milling
makes the particle size of each sample finer and the particle distribution more uniform, and the maximum particle
diameter was reduced by about 5 times. The sampling quantity test was carried out on the rock sample (GBW07104)
after  ball  milling,  and 46 elements  results  were  statistically  analyzed.  The sampling quantity  was  reduced to  2mg
except for Mo, Cd, Cr.

CONCLUSIONS: After  ball  milling,  the  large  particles  are  significantly  reduced  and  the  particle  distribution  is
more  uniform,  which  better  solves  the  problem  of  ultrafine  preparation  of  relevant  types  of  samples  in  the
laboratory,  but  there  are  some  problems  such  as  a  long  sample  preparation  process.  The  ultra-fine  preparation
technology  of  geological  samples,  combined  with  XRF  and  LA-ICP-MS,  establishes  a  green  analysis  method  of
solid sampling with small sample quantity, and assists in the development of the detection industry.

KEY WORDS： geological  samples； wet  ball  milling； ultra-refinement； micro-morphology； inductively  coupled
plasma-mass spectrometry
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