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МЕТОДЫ И МЕТОДОЛОГИЯ ИССЛЕДОВАНИЙМЕТОДЫ И МЕТОДОЛОГИЯ ИССЛЕДОВАНИЙ

ОПРЕДЕЛЕНИЕ РЗЭ В УЛЬТРАМАФИТАХ С ИСПОЛЬЗОВАНИЕМ  
ICP-MS МАСС-СПЕКТРОМЕТРОВ ELAN 6100 DRC И ELAN 9000 И 

РАЗЛИЧНЫХ СПОСОБОВ РАЗЛОЖЕНИЯ ОБРАЗЦОВ
И. С. Чащухин

ная методика масс-спектрального анализа с различ-
ными способами пробоподготовки.

Выборка образцов включала максимально пол-
ный диапазон петрографических составов ультра-
мафитов. Были проанализированы дунит-гарц
бургит-лерцолитовые серии Урала в шпинеле-
вой и плагиоклазовой фациях, гарцбургиты и апо-
гарцбургитовые дуниты, продукты постсерпенти-
нового прогрессивного метаморфизма – магнетит-
хризотил-лизардитовые серпентиниты, Cr-магне
тит-клинохлор-тальк-тремолит-оливиновые поро-
ды, Cr-магнетит-клинохлор-тремолит-антигорит-
оливиновые породы и Cr-магнетит-пеннин-диоп
сид-антигорит-оливиновые породы (войкариты), а 
также дуниты Платиноносного пояса Урала.

В связи с изучением вещественного состава уль-
трамафитов Урала методом ��������������������ICP�����������������-����������������MS�������������� были выполне-
ны анализы 16 образцов пород на редкоземельные 
элементы в Лаборатории физико-химических мето-
дов ИГГ УрО РАН с использованием разных ICP- MS 
масс-спектрометров – Elan 6100 DRC и Elan 9000 – 
и различных способов разложения. Ниже приведе-
ны результаты сопоставления полученных данных.

Лаборатория ФХМИ аккредитована в системе 
СААЛ на техническую компетентность при прове-
дении количественного химического анализа гор-
ных пород и минералов различного состава (атте-
стат аккредитации № РОСС RU.0001.516761). Для 
определения содержаний редких и рассеянных эле-
ментов в горных породах используется аттестован-

Таблица 1. Сопоставление результатов определения �����������������������������������������������������La���������������������������������������������������, �������������������������������������������������Ce�����������������������������������������������, ���������������������������������������������Pr�������������������������������������������, �����������������������������������������Nd���������������������������������������, �������������������������������������Sm�����������������������������������, ���������������������������������Eu�������������������������������, �����������������������������Gd��������������������������� в ультрамафитах Урала, вы-
полненных в ИГГ УрО РАН

№ 
п.п.

№ 
обр. Порода La Ce Pr Nd Sm Eu Gd

1 2 1 2 1 2 1 2 1 2 1 2 1 2
1 747 дунит 0.238 0.195 0.589 0.502 0.079 0.065 0.348 0.308 0.090 0.083 0.007 0.015 0.106 0.097
2 827 дунит 0.018 0.016 0.041 0.042 0.006 0.006 0.025 0.025 0.007 0.007 0.002 0.002 0.008 0.005
3 6012 гарцбургит 0.320 0.173 0.679 0.439 0.092 0.058 0.369 0.262 0.104 0.076 0.038 0.015 0.145 0.097
4 6013 дунит 0.158 0.157 0.342 0.398 0.037 0.051 0.151 0.234 0.038 0.059 0.014 0.011 0.052 0.070
5 6043 гарцбургит 0.045 0.023 0.098 0.069 0.016 0.010 0.083 0.040 0.029 0.014 0.012 0.004 0.044 0.019
6 6444 антигорит-хлорит-

тремолит-оливи
новая порода

0.069 0.024 0.142 0.061 0.021 0.009 0.082 0.038 0.022 0.009 0.017 0.004 0.029 0.012

7 6447 антигорит-хлорит-
диопсид-оливи
новая порода

0.031 0.035 0.046 0.073 0.006 0.009 0.025 0.042 0.007 0.010 0.002 0.003 0.009 0.010

8 7075 гарцбургит 0.019 0.033 0.044 0.078 0.006 0.012 0.029 0.051 0.007 0.010 0.001 0.003 0.009 0.010
9 7089 гарцбургит 0.177 0.088 0.472 0.217 0.070 0.030 0.339 0.147 0.097 0.039 0.011 0.008 0.111 0.050
10 7185 шпинелевый 

лерцолит
0.019 0.092 0.067 0.216 0.009 0.026 0.040 0.123 0.020 0.051 0.009 0.019 0.042 0.105

11 7187 плагиоклазовый 
лерцолит

0.025 0.039 0.072 0.097 0.009 0.015 0.051 0.081 0.030 0.054 0.015 0.025 0.065 0.141

12 7203 дунит 0.010 0.032 0.027 0.089 0.004 0.011 0.017 0.064 0.005 0.015 0.002 0.003 0.007 0.016
13 7409 тальк-хлорит-тре

молит-оливино
вая порода

0.022 0.026 0.048 0.064 0.011 0.011 0.093 0.066 0.062 0.049 0.030 0.021 0.133 0.116

14 8796 серпентинит 0.049 0.216 0.105 0.060 0.015 0.059 0.064 0.247 0.015 0.052 0.003 0.015 0.013 0.044
15 7516 шпинелевый лер

цолит
0.137 0.260 0.545 0.829 0.092 0.133 0.522 0.764 0.167 0.279 0.064 0.100 0.267 0.423

16 8642 тальк-хлорит-тре
молит-оливино
вая порода

0.013 0.027 0.026 0.040 0.004 0.009 0.018 0.040 0.005 0.009 0.001 0.002 0.010 0.010

Примечания: 1 – анализы лаборатории радиогеологии, 2 – анализы лаборатории ФХМИ. Массивы по порядковым номерам образ-
цов: 1–2 – Нижнетагильский, 3–7 – Войкаро-Сыньинский, 8–9 – Кемпирсайский, 10–12 – Нуралинский, 13–14 – Узянский Крака, 
15 – Северный Крака, 16 – Катарышский Крака.
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Рис. 1. Сопоставление результатов определения концентраций La, Ce, Pr, Nd, Sm, Eu, Gd, Tb, Dy, Ho, Er, Tm.
Прямая – линия равных концентраций элементов, серая полоса – поле относительных 10% отклонений от линии равных 
концентраций.

Исходный материал представлял собой тщатель-
но истертую пудру. Начиная с взятия раздельных 

навесок, пробоподготовка и анализы выполнены 
полностью автономно.
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При подготовке проб к анализу на масс-
спектрометре Elan 6100 DRC исходный материал 
весом 50–100 мг помещался в тефлоновые стака-
ны и разлагался в автоклавах смесью плавиковой и 
азотной кислот в соотношении 5:1 при температу-
ре 180°�������������������������������������������C������������������������������������������ в течение 24 часов. После медленного упа-
ривания исследуемое вещество переводилось в рас-
твор 3% азотной кислотой с коэффициентом разбав-

Таблица 2. Сопоставление результатов определения �����������������������������������������������������������Tb���������������������������������������������������������, �������������������������������������������������������Dy�����������������������������������������������������, ���������������������������������������������������Ho�������������������������������������������������, �����������������������������������������������Er���������������������������������������������, �������������������������������������������Tm�����������������������������������������, ���������������������������������������Yd�������������������������������������, �����������������������������������Lu��������������������������������� в ультрамафитах Урала, выполнен-
ных в ИГГ УрО РАН

№ 
п.п.

№ 
обр. Порода Tb Dy Ho Er Tm Yb Lu

1 2 1 2 1 2 1 2 1 2 1 2 1 2
1 747 дунит 0.021 0.018 0.140 0.121 0.032 0.029 0.100 0.086 0.015 0.014 0.109 0.100 0.018 0.016
2 827 дунит н.д. 0.001 0.012 0.011 0.003 0.003 0.009 0.009 0.002 0.002 0.012 0.015 0.002 0.003
3 6012 гарцбургит 0.030 0.021 0.231 0.150 0.054 0.037 0.173 0.120 0.027 0.020 0.200 0.153 0.035 0.027
4 6013 дунит 0.010 0.012 0.067 0.090 0.014 0.020 0.048 0.061 0.008 0.009 0.045 0.068 0.007 0.012
5 6043 гарцбургит 0.009 0.004 0.062 0.038 0.016 0.011 0.055 0.037 0.011 0.007 0.068 0.051 0.011 0.009
6 6444 антигорит-хлорит-

тремолит-оливи
новая порода

0.006 0.002 0.048 0.020 0.012 0.005 0.045 0.020 0.009 0.004 0.076 0.035 0.015 0.007

7 6447 антигорит-хлорит-
диопсид-оливи
новая порода

0.002 0.002 0.014 0.017 0.003 0.005 0.013 0.017 0.002 0.003 0.019 0.025 0.004 0.005

8 7075 гарцбургит 0.002 0.002 0.013 0.015 0.004 0.004 0.014 0.015 0.003 0.003 0.025 0.026 0.006 0.005
9 7089 гарцбургит 0.018 0.007 0.120 0.054 0.028 0.012 0.089 0.034 0.015 0.007 0.102 0.045 0.016 0.008
10 7185 шпинелевый лер

цолит
0.009 0.023 0.089 0.191 0.022 0.048 0.070 0.148 0.011 0.025 0.069 0.178 0.011 0.029

11 7187 плагиоклазовый 
лерцолит

0.016 0.029 0.145 0.243 0.034 0.060 0.106 0.182 0.017 0.030 0.114 0.218 0.017 0.037

12 7203 дунит 0.001 0.004 0.009 0.027 0.002 0.006 0.007 0.021 0.001 0.004 0.009 0.024 0.001 0.005
13 7409 тальк-хлорит-тре

молит-оливи
новая порода

0.032 0.025 0.254 0.204 0.066 0.049 0.209 0.189 0.034 0.024 0.216 0.167 0.034 0.025

14 8796 серпентинит 0.002 0.008 0.016 0.055 0.004 0.014 0.015 0.044 0.003 0.007 0.021 0.060 0.004 0.011
15 7516 шпинелевый лер

цолит
0.054 0.078 0.421 0.579 0.090 0.133 0.282 0.399 0.041 0.060 0.253 0.412 0.039 0.065

16 8642 тальк-хлорит-тре
молит-оливи
новая порода

0.003 0.003 0.029 0.033 0.008 0.010 0.029 0.036 0.005 0.006 0.044 0.061 0.008 0.011

Примечания: 1 – анализы лаборатории радиогеологии, 2 – анализы лаборатории ФХМИ; н.д. – нет данных. Массивы по поряд-
ковым номерам образцов: 1–2 – Нижнетагильский, 3–7 – Войкаро-Сыньинский, 8–9 – Кемпирсайский, 10–12 – Нуралинский, 
13– 14 – Узянский Крака, 15 – Северный Крака, 16 – Катарышский Крака.

ления исходной пробы 103 и затем анализировалось с 
помощью ���������������������������������������ICP������������������������������������-�����������������������������������MS��������������������������������� анализатора ��������������������Elan���������������� 6100 ����������DRC�������. В ка-
честве внутреннего стандарта использовался индий. 
Параллельно с анализом ультрамафитов с периодич-
ностью 1:5–1:10 проводилось измерение стандарт-
ных образцов горных пород (СО), аттестованных с 
точностью 2–10%. Использовались стандартные об-
разцы СГ-1А, СГД- 1А, �������� ����������������� BCR����� ����������������� - 1, ����������������� BCR�������������� -2. Параллель-

Рис. 2. Сопоставление результатов определения концентраций Yb и Lu.
Условные обозначения те же, что на рис. 1.
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ные измерения СО позволили оперативно оценить 
качество анализов всей серии исследуемых образ-
цов ультрамафитов и обеспечили учет дрейфа чув-
ствительности прибора во всем диапазоне измеряе-
мых масс. Вариации результатов параллельных ана-
лизов СО в зависимости от конкретного элемента и 
его концентрации были в пределах 3–12 отн. %.

Для анализа на масс-спектрометре Elan 9000 при 
разложении проб помимо автоклавного использо-
валось микроволновое вскрытие. Для автоклавного 
разложения навеску пробы массой 50 мг помещали 
в тефлоновые стаканы, заливали смесью 1.5 мл HCl 
+ 1 мл HNO3 + 1 мл HF и выдерживали на холоде. 
Разложение проводилось в аналитическом автокла-
вом модуле “Анкон-АТ” (Россия) при температуре 
200°C в течение 18 часов. Если оставались нерас-
творенные частицы, добавляли 0.1 мл HClO4 и про-
должали разложение в течение 4–6 часов до полно-
го растворения осадка. Для микроволнового вскры-
тия навеску пробы массой 50–100 мг заливали сме-
сью 3 мл HCl + 1 мл HNO3, выдерживали сначала 
на холоде, а затем на водяной бане в течение 10 ми-
нут. После охлаждения добавляли 1 мл �����������HF��������� и прово-
дили вскрытие в СВЧ-печи “Урал-Гефест” (Россия) 
по программе последовательного набора давления 
и выдержке при 450 кПа в течение 10 минут. После 
окончания как автоклавного, так и микроволнового 
разложения содержимое сосудов охлаждали, пере-
водили во фторопластовые бюксы, выпаривали до 
влажных солей, отгоняли кремний в виде SiF4 трех-
кратной обработкой концентрированной HNO3. По-
лученные препараты солей растворяли в 1% HNO3 
с добавлением 0.1 мл Н2О2 и переводили в поли-
пропиленовые контейнеры для масс-спектрального 
анализа. В качестве внутреннего стандарта исполь-
зовался индий. Для контроля качества полученных 
результатов использовались стандартные образцы 
(например, OPY-1 – ультрамафитовая порода).

Результаты сопоставления полученных данных 
приведены в табл. 1, 2 и на рис. 1, 2. Коэффициент 
корреляции между аналитическими данными всег-
да положителен и в большинстве случаев варьиру-
ет от 0.8 до 0.9, редко снижаясь до 0.65–0.75 (La, 
Lu). Статистически концентрации РЗЭ по анализам 
на спектрометре �������������������������������Elan��������������������������� 9000 несколько более высо-
кие по сравнению с таковыми на спектрометре Elan 
6100 ����������������������������������������     DRC�������������������������������������     . В среднем 60–70% результатов анали-
зов концентрируется в поле 10% (отн.) отклонений 
от линии равных содержаний. Эта величина в боль-
шинстве современных публикаций принята в каче-
стве относительной погрешности при анализах уль-

трамафитов на РЗЭ методом ������������������  ICP���������������  -��������������  MS������������   в апробиро-
ванных лабораториях (см. [1–8]).

Учитывая низкие (до 0.00n) концентрации РЗЭ 
в изученных ультрамафитах, приведенные данные 
свидетельствуют о хорошей воспроизводимости и 
точности выполненных в лаборатории ФХМИ ИГГ 
УрО РАН анализов на редкоземельные элементы 
методом ICP-MS, что может служить основой для 
получения корректных научных результатов при 
исследовании различных горных пород.

Автор выражает признательность Ю.Л. Ронки-
ну, Д.В. Киселевой и О.П. Лепихиной за тщатель-
ное выполнение анализов и детальное описание их 
методик.
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