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LA—ICP—MS在地质研究中的样品前处理方法与进展
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摘要：激光剥蚀电感耦合等离子体质谱法(LA—ICP—MS)作为重要的原位分析技术，已被广泛应用于地质

研究的各个领域。LA．ICP．MS地质样品的制备、性状的分析、测定区域的选择等前处理影响着该方法的准确分析。

本文将结合地质应用，阐述了LA—ICP—MS在地质研究中的样品前处理现状，在总结现有研究成果的同时，对目

前存在的问题进行评述，并对该方面研究的发展作了展望。
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激光剥蚀电感耦合等离子体质谱(LA．ICP．

MS)是当前重要的微区原位分析技术．该法具备

原位微区多元素(同位素)同时分析、灵敏度高、

线性范围宽等特点，因此己被广泛运用于地质研

究的各个领域，如年代学研究[1-4]、流体和熔融包

裹体分析[5-6]、单矿物原位微区分析[7-8]、全岩元

素及同位素分析等[7,9-11]。

LA—ICP—MS由激光系统和等离子体质谱联机

组成，采用的是固体进样，因此不需要经历繁琐、

耗时的湿法化学前处理过程，其法是将激光束聚

焦于样品表面使之熔蚀，由载气(常用He或Ar)

将产生的样品气溶胶送至电感耦合等离子体质谱

进行检测[7]。LA．ICP．MS样品测定前通常要经历

样品制备、性状分析、以及测定区域的选择等测

定前处理过程。本文将结合地质应用，阐述LA—

ICP—MS在地质研究中的样品前处理现状，在总结

现有研究成果的同时，对目前存在的问题进行评

述，并对该方面研究的发展作了展望。

1 样品的制备

LA—ICP—MS地质样品的制备与该法的测定原

理、研究目的及样品性状有关。样品测定过程是

在激光器的剥蚀池内完成，而剥蚀池的设计受到

信号灵敏度、稳定性、洗脱时间、位置效应等因

素影响[121。LA—ICP—MS在微区原位分析时，样品

多采用以环氧树脂为载体的样品制备方式，或根

据研究目的选用岩矿制片作为分析对象：而由于

能够避免传统分析繁琐、费时的湿法化学消解过

程，以及低氧化物和氢氧化物干扰的特点，因此

LA—ICP—MS也被运用于全岩分析[131。

1．1环氧树脂靶

环氧树脂靶(制靶)采用环氧树脂作为载体，

将待分析样品固定于合适的模具内，然后灌入配

比好的环氧树脂制成环氧树脂靶，最后打磨抛光

靶表面，获得光滑平整的样品待剥蚀面。制靶便

于制备且快速，能够容纳不同形状体积的样品，

并易于随后加工的需要，是当前LA—ICP—MS样品
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制备的主要方法。

样品制靶前先进行分离处理，经抛去多余部

分后直接制靶。单矿物定年和元素分析，先进行

分选，即通过原岩破碎、岩石粉末淘洗、重砂部

分的电磁选、显微镜下的挑选等步骤，挑选出原

岩样品中的矿物颗粒，目前锆石原位分析的广泛

运用，推动锆石制备的发展，也使其制作流程最

为成熟及普遍，当前LA．ICP．MS锆石制靶流程与

SHRIMP定年锆石样品靶的制备方法相似[14-1S]。

环氧树脂靶能够承载多个样品，因此锆石制靶时

通常将数个样品分别粘贴，然后再灌胶制成一个

靶，这样不仅简化了制样时间，更节约了所占剥

蚀池体积，减少分析时样品的更换频率，提高了

测试效率。制成的靶满足表面平整光滑，样品无

缺失且打磨程度合适。制备环氧树脂时，有的会

添加待测样品中不含的某种元素或同位素作为“指

示”，当样品被击穿或部分击穿时，则会出现该

元素／同位素信号，这样有助于了解样品的剥蚀

进程，但同时也会增加制作工艺和成本[16]。

由于样品与树脂存在硬度差异，因而在打磨

抛光过程中会造成样品边缘与靶平面存在高度差，

特别是当样品硬度较大时(如：锆石)[17-19]。本

实验室在对锆石靶样分析也发现，颗粒与靶平面

存在微小的高差和问隙，颗粒表面在微观观察下

有着微细不平。当前SIMS分析为了避免样品颗粒

粘贴时潜在的污染，以及减少环氧树脂材料的影

响，有研究采用的静电吸附以及合金材料等方法

制各样品[19]，从而满足更高测试研究的需要，为

样品的制备提供了新的思路。

1．2岩矿制片

岩矿制片是地质研究中必不可少的，而LA—

ICP．MS作为微区原位分析技术，不仅适用于以岩

矿制片为载体的研究，而且还能与其他测试技术

相配合以满足复杂地质样品综合研究的需要[20-241。

采用岩矿制片直接分析具有几个优势： (1)不需

要重新制备。 (2)能够更为准确的获知分析样品

(矿物／区域)与周围接触关系，从而有助于数

据对地质现象的解释。 (3)能够避免分选矿物过

程中可能的样品污染及丢失。 (4)方便配合其他

测试方法。采用岩矿制片测定因能够更为准确的

获知测定矿物的共生组合，对数据能够给予更为

合理的地质解释，在年代学研究时，那些经历复

杂地质作用的岩石矿物，可能有多组同位素年龄，

例如在多期及高压变质岩年代的研究中，采用岩

石薄片中锆石作为研究对象，会比选择传统分选

获得的数据，更容易得到合理的解释[22-23]。

1．3全岩样品分析

LA—ICP—MS全岩样品分析，其制备方法主要

分为粉末压片法和熔融玻璃法两种[7,13,25]。粉末压

片法通常需要压片压制力足够大以及粉末颗粒的

粒度足够小[7,26-27]，如采用纳米级颗粒直接压片可

以获得均匀性和致密性满意的样品[28-29]，而在此

基础上添加黏合剂，从而能增强颗粒凝聚力并扩

展了准确分析的元素种类[30]，但会增加制作工序

和时间，以及潜在的污染。

熔融玻璃法是LA—ICP—MS元素标准物质制备

的常用方法[13,25,31]。相较于传统助熔剂[32-33]的缺点，

Zhang等[34]在熔样时添加NH4HF2，并在熔后去除，

获得较好的样品及测试结果。当前研究更倾向于

无熔剂熔融制备样品，如改进加热容器材料以及

加热环境，并且优化加热参数，尽管如此，在制

备难熔岩矿样品时必需的高温和加热时间，仍不

可避免造成元素分布的不均和丢失，以及潜在的

污染，因而还需要对其中的影响因素开展更多的

试验研究和改进[10-11,31,35-36]。LA—ICP—MS已用于全

岩元素含量及部分同位素的分析，而其当前样品

制各的方法各有特点，总体而言其全岩分析的制

备方法仍处于不断改进和发展中。
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2样品的性状分析及选择

样品制备完成后，需要结合研究目的，开展

样品性状的分析，了解样品信息。目前常用的锆

石定年中颗粒的选取及颗粒的具体测定部位，需

要了解颗粒的形貌和颗粒内部的结构，因为对于

岩石样品，尤其是经历了复杂演化历史的，不同

锆石颗粒可能具有不同的年龄，即便同一颗粒的

不同部分也可能具有不同的年龄，因而通常采用

光学显微镜、背散射(BSE)图像、阴极发光(CL)

图像、激光拉曼光谱等技术综合分析样品[14,37]。

锆石分析中，光学显微镜除了观察颗粒形貌，还

要获取颗粒反射光和透射光图像，从而反映不同

部位的特征，如识别包裹体和裂隙：而激光拉曼

光谱、背散射(BSE)图像、阴极发光(CL)图

像都够对颗粒内部结构提供重要信息，激光拉曼

光谱能够很好的识别存在蜕晶化现象的矿物[3 81，

背散射(BSE)图像揭示的是颗粒表面平均分子量

的差异，而阴极发光(CL)图像显示的是部分微

量的含量或晶格缺陷的差异，并且CL是锆石内

部结构研究中最有效和常用的方法[39-40]。锆石阴

极发光强弱与其含有的U、Th、REE等元素有关，

u、Th含量越高，阴极发光越弱，图像颜色越黑，

反之则越亮，而且与BSE图像的明暗程度具有相

反的对应关系，因此能够有效识别不同的地质环

境作用下的锆石，以及获取同一颗锆石内部的不

同晶域特征[14,37-40]。当前获取锆石颗粒透、反射

图像及阴极发光(CL)图像已成为锆石原位分析

技术的必需，而为了更准确解释在岩石薄片上测

定的锆石年龄，除了采用之前所述技术外，还应

该开展成因研究[2-3,22-23,37,41]。矿物元素及同位素分

析时，矿物的组合研究尤其重要，采用岩矿制片，

并结合其他微区分析技术，对于经历多期事件岩

石中不同期次造岩矿物共生组合进行研究，进而

区别出不同期次、成因的矿物，然后有针对性地

开展测试，能够提高数据的代表性以及提供更为

合理的地质解释[20-21]。

合适待测样品／区域的选择除了与研究目的

和样品性状有关，还与LA—ICP—MS测试方法有关。

过去受限于设备及技术方法，LA—ICP—MS测试时

只能选用较大的剥蚀束斑，或者同一样品／颗粒

不同点位分别测试元素含量及同位素，从而限制

了该方法的运用，而经过多年的发展，当前小束

斑剥蚀分析以及同点位同时分析(元素含量及同

位素)己获取非常满意的数据，并己被用于锆石

年代学，复杂结构的矿物定年，矿物成分及同位

素研究等分析[1-2,7,10,42-45]。近些年来LA—ICP—MS面

扫描分析发展迅速，该分析可以获得比点分析更

为准确的元素中的分布特征，并能够更为直观的

展示不同元素在矿物分布特征和相关关系，因而

备受研究者的关注，当前该技术己运用于相关的

地质研究，并处于推广阶段[46-48]。LA—ICP—MS技

术的发展扩展了待测样品的选择，使其能够满足

更多研究的需要、从而有助于该方法在更多地质

研究中的运用。

样品上机测定前还需要对其清洗，因为在之

前分析中，如获取背散射(BSE)及阴极发光(CL)

图像时，需要对样品表面镀碳／金，为了避免污染，

应将其去除，通常采用无水乙醇或5％硝酸擦洗

表面，以及用超声波清洗，而有的实验室为了避

免污染及测试的准确，在测试分析前采用“预剥

蚀”，即采用大束斑短时间作用于样品表面，剥

蚀掉表面层。

3 结 论

激光剥蚀电感耦合等离子体质谱法(LA—ICP—

MS)当前已是地质研究中重要的技术手段之一，

随着该技术应用领域的不断扩展，该技术的前处

理也应随之改进以满足更多研究的需要，特别是

研究不同目的及需求的样品制备方法，对于该技

万方数据



第5期
2020年10月 胡志中等：LA．ICP．MS在地质研究中的样品前处理方法与进展 ·55·

术的发展和应用有着重要影响。
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Pretreatment Methods for

Materials by LA--ICP--MS
Samples of Geological

Hu Zhizhong，Yang Bo，Du Gu，Wang Kunyang

(Chengdu Center of China Geological Survey,Chengdu，Sichuan，China)

Abstract：Laser Ablation—Inductively Coupled Plasma—Mass Spectrometry fLA—ICP—MS)is currently

an important microanalysis technique in the geoscience field．LA—ICP—MS technique was affected by

pretreatment methods for sample of geological materials，included：sample preparation，character analysis，

sample select and so on．This paper was described pretreatment methods for sample of geological materials

by LA—ICP—MS，reviewed the status of its development and the problems faced，and a short outlook is given．

Keywords：LA—ICP—MS：Sample preparation；Character analysis
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