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地球化学の

話

⑨

同位体地質学

ご5〕

とくにU1Th･pbおよびRb1Srについて

ルビジウム･ストロンチウムの抽出と測定

(1)試料調製

各種岩石および鉱物中のRbSr含有量あるいは

Rb-Sr法におけるいろいろな問題点については今

までに詳しく述べてきた.それらのことを念頭におい

て十分注意しなカミら試料の調製を行たわなければた

らない.

試料には岩石として火成岩堆積岩および変成岩

カミありまた鉱床に関係した鉱石鉱物などがある.

測定しようとする試料の地質学的岩石学的鉱物学的

あるいは場合によっては地球化学的な位置づけを明確に

とらえた上で実験と考察を行なう必要がある.これ

をおろそかにするとたとえ精度の高い実験を行なった

としても結果は意味のないものになってしまう.結果

をまとめる場合には試料の産地はもちろんのこと上

述の事項を添加して議論をすすめることが必要である.

地質年令測定においては当然のことなカミらまして同

位体地質学あるいは地球化学としていわゆる成因論に

その同位体比測定結果をむすびつげようとする枚らぱ

それらのことを忘れてはなら狂い.あとは測定技術の

問題である.

試料は一般に新鮮なものが必要とされる.新鮮な

岩石の採集は採石場あるいは工事中の新しい露頭カミよ

い.露出した岩石は風化が予想外に早く進むもので

第1表岩石(花開岩を例として)の試料調製順序

岩石試料

粉至(絢εoメ〃ユ〕

↓

鉄'鉱の除去(永久磁石による〕

虫

鉱物離(試曲約75%)粉砕(蓋敬鷲簗を)

全岩法に用いる

マグネットセパレｰタｰ

業鷲.

角.閃石長石類

リン灰石

*点

重液スｰパｰパンナ十

倉沢一

チャンスは最大限に利用してできるだけ多量な試料を

採集しておくのカミよい.花コウ岩中の長石や雲母が目

的ならば1kgほどの岩石試料でよいがジノレコン庄ど

のような副成分鉱物であれば少なくとも30kgは必要

である.採集した試料や分離した鉱物などの保存は十

分注意して汚染を防がなければ改らない.岩石試料

の一部は原岩のまま残しておく.これは試料につい

てのいろいろ枚分析実験のためである.試料は多方

面の研究に使われてはじめて意味がある.つまり

たとえば粉末にした同一試料から各種の同位体比測定

を行なうことでより確実狂議論ができるわけである.

目的とする試料の他の元素の分析値を引用するときなど

引用文献からえられる試料の産地のマery-pointをおさ

えることは非常にむずかしいことが多くまた大きな誤

りを犯している場合があるから.これは引用文献の原

著者から直接その該当試料を手に入れることでその問

題からまぬがれることもある血ここで地質学者と地

球化学者あるいは化学者との共同研究の意味も生まれて

くるのである.

試料調製(samPle-Preparaを壬㎝)の手順としては全

岩法と分離した鉱物による方法かRb-Sr法にも用い

られるからまず岩石の粉砕鉱物の分離を行なう.

岩石鉱物を化学分析分光分析する場合と同じ作業で

ある.その順序方法を第1表に示す.鉱物分離の一

手段のバンニングの例としてザクロ石長石および白

雲母の分離状態を第1図に示した.鉱物分離の技術的

なことはウェシャｰとブラウン(1960)の論文に詳し

いので参照されたい.

Wager,L.R.&Brown,G.M.(1960).工n“Methodsin

Geochemistry",ed.byんA.Smales&LR.Wager,

���捩�捥�敷���

角閃石墨瓢

呈匝圭守ク出}卜‡･}一,一

て堪里L劣国里別Lt^よ}

長右

“

リン灰石

基

自一雲母

塊状の岩石のときはまず1～2cmほどの大きさに

荒割りする.砂ホコリ鉄粉などの異質物の混入を

防ぐ.岩石表面の汚れ変質の部分は取り除く.次

に鉱物分離における注意事項を記す.

①試料の粗砕が目的であればジョｰクラッシャｰ中ある�
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ザクロ石長石白雲母

第1図スｰパｰバンナｰこよるザクロ石

長石白雲母の分離状態

いは紬越が目的であればブラウンクラッシャｰやアトマ

イザｰなどを用いる･粉砕桟の刃の破片が入るから分

析の目的によっては注意を要する.異質物の混入を避け

るため量が少ないときはハンマｰあるいはステンレス製

の乳鉢を用いる方法がよい.

②鉱物の分離選別のためには粒子の大きさをそろえる必要が

ある.そのためのふるいはできればナイロン製の

ようなものがよい(Ginett三,B.J.etal.,Quart.J.

GeoLSoc.London,117,叫233(1961))ふるい

でふるい分け水洗してきわめて細粒の鉱物粒を流しとる.

水は脱イオン水(蒸留水)を用い最後に少量の無水アル

コｰルで洗い乾燥を早める.水に長時間浸したり強隷

乾燥してはならない1乾燥のためには赤外ランプ等を用

いるとよい.

③永久磁石により岩石中の磁鉄鉱磁硫鉄鉱や粉砕機の徴

紬な鉄片を取り除く.

④磁力選別機だとえばアイソダイナミック･セパレｰタｰ

などで磁性のある鉱物とない鉱物とを分離する.

⑤さらに重液(heavy1iquid)を用いて鉱物の分離選別を

よくする.分離しようとする2種の鉱物の比重の差が小

さいときは両種の鉱物の比重の中間の比重をもつ重液を

作りこの中に鉱物粒を入れて遠心分離するとよい.重液

の比重の微妙な調整はやや粗粒の標式的鉱物標本を用意

して2種の鉱物のどちらか一方がやっと浮き他方が沈

'むようにわずかずつ重液を希釈して調整する.希釈液が

水であればほとんど問題がないがアセトンや工一テルの

場合は蒸発して時間とともに比重カミ大きくなるので注意を

要する.選別に用いる重液は分析実験に化学的汚染を

残すようなものたとえぱKに対してツｰレ重液などは

用いられない.したがって重液はできるだけ使用しな

い方がよい場合がある.どのような重液でも鉱物粒か

ら重液を完全に洗い流しておく.第2図に鉱物の磁気感

受率(magneticsusceptibility)をフランツ(Frantz)

のアイソダイナミック･セパレｰタｰを例として示す.

鉱物粒の大きさは100～150メッシュの範囲のものについて

えられたものである.

このようにして得られた試料はいよいよ分析測定

に入るのであるカミ試料中のSr同位体比測定のほかに

RbとSrを定量し狂ければなら衣い.これらの元素

の分析法は色々あるカミ分光分析(opt1ca1spectros-

copy)あるいはX一纏螢光分析(ふ｢ayf工u0｢escence

analysis)のとくに後者によって定量(厳密には半定量

sem}quantitative)することが行たわれている.X一線

螢光分析(地質ニュｰス104136号参照)は後述す

るように質量分析計を用いた定量法すなわち同位体

希釈法の際に試料に加えるスパイク(トレｰサｰ)の量

をきめるためのチェック法として有効である.Rb･S工

の量をこの半定量法によって求めそのままRb/Sr比

として用いている論文もある.しかしできれぱさら

に同位体希釈法による方法つまりスパイクの量をきめ

た上での定量法(試料中のRbおよびSr含有量に近

いスパイク量を用いると測定値カミより正確に枚る)が望

ましい.

(2)同位体希釈法

親･娘核種の測定は同位体希釈法によるのが最もよい

結果がえられる.同位体希釈法というのは測定しよ

うとする試料と異なった同位体組成をもったしかも精

確に組成の知られたスパイク(トレｰサｰともいう

sp眼eまたはtracer)と試料溶液との混合物として測定

する方法である.Rb･Srは化学的に分離され質量

分析によって行なわれる.各元素の量は天然の同位体

組成とスパイクのそれとの関係から測定結果を計算す

ることによって求められる.サンプルとスパイクを十

分に混合する.元素の分離は注意して行たわなければ

ならないが化学的回収率が必ずしも100%でなくても

よい.これは同位体希釈法の特長である.混合溶液

はイオン交換法などにより純粋(pureform)にする.
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第3図

試料中の元素Xの同

質量数→位体希釈法分析の例

次に同位体希釈法の例として考え方をのべる.

@2つの同位体をもちとく1二その中の一方が多動二存在す

る元素の場合

これはたとえばHeLi

方法である.

VLa注とに用いられる

試料Xの同位体組成=X1(同位体存在比>99%)

X2(〃〈1%)

スパイクXtの同位体組成二X1t(同位体存在比<1%)

X2t(〃>99%)

った･普通にはSr86が使用される.このスパイク

はSr86(N03)2の形にしておく.Rbのスパイクとして

はRb87が使用されRb87S04の形にしておく.ま

たさらにSr86+Sr8{としての二重スパイク(dou'

b1esp眼e)を用いるといっそう精度カミあがる､Sr86

スパイクは純粋た形としては手に入らたい.同位体

存在比(R)は

S戸6

R･=亙(m㎜･1)

卲�

R･=下r(･･･…または…k･)

Sが6

R･=刃r(mi･･…)

として測定される.試料中のSrの質量(mass)は知

られてい狂い.それはR1R2R3からとスパイク

のSrの質量からとて求められる.

試料のSrの質量:(R1+1)(1-R3画工xスパイクの

�㌭������

Srの質量

とすると一般に試料はX1スパイクはX易tとみな

すことカミできる.試料19を酸により溶解しスパイ

クX2tを1μg加える.混合物を化学的に純粋な元素

Xとして分離しその同位体組成を質量分析計で測定す

る.試料とスパイクの比は1:2であるとするとス

パイクのピｰ〉の高さは1ppmであり試料は上の比か

ら0.5ppmとなる.この分析例は第3図のように説明

される.

⑮2つ以上の同位体をもちそれぞれの同位体が多量に存在

する元素の場合

これはSr同位体について説明することができる.

すなわちSrは天然に

Sが882.56%

卲���─

卲�本�─

卲���─

存在する.またS工88/S･86は天然には変化しないと

みなされ同位体希釈法による試料の全Sr量を測定す

るために用いられる重要な数字となる.Sr87は変化す

るものでそれにはnorma1Sr87+radiog㎝icSr87が

含まれる一Srs4は精確た対比を行なうためには量カミ少

拒すぎる.Sr測定のスパイクとしてははじめはSr90

カミ使用されたがその強放射性のために使用されなくな

このことの説明は次式であらわされる(ウェブスタｰ

坥������

B-CMム

X=y一一

���

x=元素の重量

y=加えたスパイクの重量

A=norma1elementの同位体存在比

B=スパイクの同位体存在比

C=mixture(混合物)の同位体存在比

Mム=nomele1ementの原子量

MB=スバィクの原子量

MムMBは既知の同位体存在量から計算される.質

量分析計による測定に際して相互干渉を最小限におさえ

なければならない.たとえばRbにはRb87(約27%)

(Rb85約72%)があり非常に容易にイオン化しやすく

低いフィラメント温度で放出(emiSSiOn)する.この

放出範囲はSr87ピｰクとRも87ピｰクとでとくに干渉

するので注意を要する.これはSrピｰクカミ現われる

前にRb87/Rb85比を測定することで部分的に補なえる.

Srの放出の間のSr87ピｰクに重なったRb87の増加

分はSrスペクトノレ中に現われたRb85を測定するこ

とによって計算できる.すなわちRb87侭b85はわかっ

ているからである.同位体希釈法の問題点は前回の記

事で述べてある.質量分析法によるこの方法の特長は�
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第2表同位体希釈法による定量可否表

分析可能の元素
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‡半滅期が長く極微量であれぱ危険を伴わ柾い人]=放射性同位体が存

在する単同位体元素

林半減期の長いCo00があるが放射能が強く危険を伴ない使用され

ない

①試料やスパイクの溶解や混合などで対象元素の同位体分

別がおこらなければ両者を混合して同位体平衡に達せし

め杷後は対象元素またはその化合物の絶対量の損失は

分析結果に影響を与えないこと

②同位体比測定に際しての個々の質量分析計に特有の系統

誤差(イオン源1こおける質鑑叢別効裏(皿aSS

diSCri皿imtiOnなど)はほとんど打ち消されてしまい

分析緒果にあらわれないこと

③最近における質量分析装置の著しい発達により定量分析の

限度(薇量度)および測定精度ポ他の分析法に比ぺて一

般にすぐれていること

などである.同位体希釈法による極微定量の隈度は

質量分析装置の測定限度の他に化学処理に際しての溶

媒試薬容器などによる汚染や大気汚染などによって

左右される.このことは前にも述べたカミ極微定量の

隈度は事実上これらの汚染によって決定されその程

度は試料および対象元素の種類によって異なる.

同位体希釈法による定量分析はおよそ80%の元素の

種類に適当できる(第2表).第2表の右欄はそれぞ

れの元素が天然には単同位体元素で半滅期の長い人工

放射性同位体の存在しない元素である.一般に1試料

中の各元素の定量限界は数μgから10-139またはそ

れ以下におよぶ.

前述のようにおよそのRb･Sr含有量を知った上

でスパイクを加えることが望ましいがRbとSrの定

量には試料中の同位体とスバイクとの間の比が1である

ことすなわちRb87/Rb85=1S声8/S榔=1であるこ

�Norm�lR�b��l1SPKebNoma1恥十99%Rb咀Sp1eRも111�

1o090(ま･80喜70紺杜60量50填国403020100�5�6�7�588質量数��5868

質数

第4図

同位体希釈法によ

るRbの測定例

とカミ望ましい.放射性Sr87の場合はS声7/Sr86=

O.712が都合がよい.この関係は次のようにあらわさ

れる.

Sが7Sr87norma1+Sr87radiogenic+Sが7spike

S■6Sが6皿omal+Sが7spike

Rbを例にとって同位体希釈法の測定例を第4図に

示した.

(5)錨出法

質量分析計による測定においてイオン源フライメン

トからのRbイオン放出はSrのそれらより低いフラ

イメント温度で容易に行なわれる.このことはRbと

Srの混合物においてはRbのイオンビｰムがSrの

それらより大きいことを意味する.そのためにRb87

-Sr87間の同位体干渉(isobaricinterference)があ

るためにSr同位体を測定するときにはSrからRb

の完全な除去を必要とする.逆にRb測定に際しての

Sr存在は無視できる.それはRb(約1.3A)とSr

(約2.3A)の放出(emission)の温度に差カミあるからで

ある.

各元素の抽出(eXtraCtiOn)の方法は研究室によっ

て種々様々であるカミｰ般にはイオン交換樹脂(0rganiC

ion-excha㎎eresins)を用いてRもとSrとを分解する

ことカミ行なわれている.以下合衆国地質調査所(U.

S.Geo10gica]Su･vey)の同位体地質学部(Bran･hOf

IsotopeGeo1ogy,Denver)で用いられている方法を写

真で紹介したがら記す.

(A)RbとSrのスパイクを加えた毛の

①白金皿に試料を秤量する.

②試料(粉末)を蒸留水で十分にしめらす､

蒸留水は3回蒸留したものを使用する.

③RbとS工のスパイク溶液を適当量加える.�
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第5図の右側の図面のようなグラフを作成しておくと便利

である･筆者の経験ではRbは4ppm/mlSrは8ppm/

m1に正確に希釈しておきスパイクとして用いるとよい.

④約0･5m1の｡onc.H.SO{を滴下する.

⑤HFを白金血に1/2～3/4量になるまで力bえる.ホ

ットプレｰト(熱盤hotplate)にのせて乾国近く

まで放置(250～275.F)する(第6図).

⑥白金皿をホットプレｰトからおろし冷やす.再

度⑤を繰り返す.若し十分に試料カミ分解しない場

合はさらに繰り返す.

⑦試料が乾固するまで⑥を続け多量の白煙が出るま

でホットプレｰト温度を350～375甲にあげる.

(H2S04の追出し)

⑧白煙が発生しなくなった後ホットプレｰトからおろ

す.冷却したら3～4m1の2.5NHCIを加える.

ケｰク(化合沈殿物｡ake)が沈殿するまで約1時

聞放置.上ずみ(decant)を2m1遠心分離管

(ガラス製)に流し込み遠心分離(約8～10分間).

⑨遠心分離した上ずみのおよそO.5mlを5mlビｰカ

ｰにとりホットプレｰト上で蒸発乾固.ホットプ

レｰトからおろして冷す.一→跳の準備完了.

⑩⑧で白金皿に残った上ずみを⑨で使った遠心分

離管に入れ8～10分間遠心分離.一→S正抽出のた

めに次のイオン交換塔(筒)(co1皿㎜ハ)の作業に移行する.

(狸)イオン交換劇二よるS亙抽出(スパイクを加えたも

のと加えないものに共用)

①前項の⑩からイオン交換塔へ上ずみを流し込む.

第7図のコラム上部の球状部に滴下しないように注

意する.

②試料液が流下した後5m1の2.5NHC1をコラムに

流す.

③5mlが流下したら65～70m1の2.5NHC1をコ

ラムに流す.

④流れ出した溶液を下のビｰカｰに受け捨てる.

Z5NHC165～70m1を流した時たとえば黒雲母の場合

では約25m1でFe,Naが45m1でKRbがさらに

最後の凌階でCaが落ちる.HC1全盤が2～3時間で

通過するのが条件としてよい.

⑤次に30㎜1の2･5NHC1をコラムに加え石英製

ビ_ヵ_に受ける.

ビｰカｰは十分に洗浄したもの.この30m1中にSrが

含まれている.

⑥ビｰカｰをホットプレｰトにのせ時計皿でカバｰ

し2～3m1に濃縮する(第8図).

このカバｰは皿の凸面側に放射線状の肋骨筋のついたもの

がよい.

⑦この2～3m1溶液を洗浄してきれいにした5ml

ビｰカｰに移し蒸発乾固する.一→Srの準備完了.

(C)試料中のSr同位体組成測定のための化学的処理

①白金皿に試料を秤量する.一般にはO.4～0.59で

よい.

②試料(粉末)を蒸留水で十分しめらす.

③concH2SO{を約0.5制滴下.

④H2S04の反応がおさまってから少量のHFを加え

静かに白金のへら(rOd)でかきま晋る.次いで

HFを皿の1/2～3/4になるように加える.

⑤ホットプレｰト上(250～275.F)で蒸発乾固.プレ

ｰトからおろして冷却.試料カミ完全に分解しない

場合はさらにHFを加えて繰り返す.

⑥試料が乾固した後ホットプレｰトの温度を350～

375.Fにあげて白煙を出しH2S04を追い出す.

⑦白煙が出つくしたらおろす.冷えた後3～4m1の

2･5NHC1を加え約1時間放置する.

⑧洗浄してきれいにした2mlの遠心分離管に上ずみ

を流し込み8～10分間遠心分離する.一→前項

Bのイオン交換樹脂コラムを用いてSrを抽出.

→Srの準備完了.試料ビｰカｰはハラフイ

ルム(parafilm)などでカバｰしておく(第9図).

(犯)抽出のための準備

⑨スパイク溶液

たとえばs亙のためにSr86(N03)2(400μ9/m1)をスト

ック溶液(origina1stockso1ut1㎝)として作成してお

くとよい(第10図).これを2501n1メスフラスコに

5m1とり蒸留水で250皿1に希釈して試料に加える

スパイクとしておく.8pPmSr/m1と在る.

蝸のためにはRb87SO･(200μ9/ml)をストック溶

液としておく.Srと同様に希釈して用いる.

4ppmSr/㎜1となる.

⑮イオン交換樹脂コラムの準備

交換樹脂をつめるチュｰブは第7図のように仕上げる.

チュｰブの上に球状部をつたぐ.チュｰブの長さは

およそ30cm上部の球状部は200m1とする.チ

ュｰブの下部にガラスフィルタｰをつける.これら

はメｰカｰに依頼できる.イオン交換樹脂はDewex

50W-X8200～400メンツユ(皿esh)カミよい.

イオン交換樹脂は使用に先立って洗浄しておく.

す底わちきれいなビｰカｰに樹脂をとり2,5N

HC1を加えてよくかくはんする.しばらく放置して

酸と微粒子部(上ずみ)をすてる.酸をよく流し去�
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策5図希釈されたスパイク溶液と分散用ピペット保管パッケｰジ左側

のパッケｰジは蓋を開けたもの右側の図面により試料量(縦軸)

とスパイク量(横軸;Rb･Sr)との関係をみる

第6図

白金皿で試料を分解

時折交換するとよい

ホットプレｰトのカバｰはアルミはくで

箱8図

ホットプレｰト上

で蒸発乾固申の

Sr試料.左側は

HC1洗浄液.

↓第9図

抽出を完了して保

存状態にある試料

10図RbとSrのスパイク用Stocksolution

第7図

イオン交換コラム･キャビネットはゴミ

の混入を防ぐために必要である

第11図多段式石英製蒸留水製造装置�
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る作業を6～8回繰リ返し慧れいにする｡この際

とくぽ樹脂などの微粒子部を除去すること紀注意｡

チ孤一ブ(鴛ラム)の下を閉㍑!駄呈の水でチ蕊一

ブの高さに印をつける.その水を流し去る､鷲ラ

ムに上記の樹脂をやや多則巴入れる.2.5NHαで

洗い流しさらにチュｰブ内壁の樹脂も洗い落して樹

脂の上端を平らにしておく.この時過剰の樹脂は

上方から除去する,コラムを乾燥状態にしないこと

カミ大切.定期的に2.5NHαを加え樹脂のしめり

を保つようにし空隙(VOidS)のできるのを防ぐ.

◎2.5N亙C1の作成

HC1は多量に使われその調製法はHC1そのもの

の蒸留によってもよい.蒸留水にガスを注入する方

法でできれば申し分ない.1,000m1の6.2NHC1

(施愈｡101)を五,480m1の蒸留水に加えて2.5NHC1

(比重五｡0413)を調整するのがよい.比重計(hyd工｡･

mete｢)でチェックする.

◎白金皿の洗浄

皿を熱蒸留水で洗い流しまたその皿に熱蒸留水を

満たししばらく放置する｡皿の全体を海砂(蹴

醐d)でみがく.蒸留水ですぎ｡㎝cHC1中で煮

沸する.これを蒸留水で洗浄しガスバｰナｰで

出航ry-redになるまで焼く呈それらをデシケｰタ

ｰ(deSSiC登tOr)に入れて冷却する.

③遠心分離管の澁浄

ガラス製の2刮管(新品)を蒸留水で洗い次いで

6･2NHα蒸留水の順で洗浄する.汚染しないよ

うにして乾燥させ保管する.使用済の分離管を洗っ

て再度使用することは望ましくたい.

⑧澱後⑳段階で使踊する試料･ビｰカｰの洗湊

摘出された試料に用いるビｰカｰは僅:用済のもの

を洗って使用することは望婁しくない｡新品のδ㎜玉

ビｰカｰの洗浄は上と同様忙行なう.

⑥イオン交換扇ラムのクリｰニング

使用した貧ラムの樹脂の洗浄には6.2NHCIおよ

そ!00m1を上部球状部(ハルブ)に加えアスピレｰ

タｰ(asp至漱0τ)で逆流させバルブ中でおよそ2分間

行なう.樹脂が内壁に付着しているから同じHC1

で洗い落す.次いでおよそ100m1の2.5NHC1で

同様な方法でアスレｰタｰを用いて洗い落す｡付着

している樹脂を同じHC1で洗い落す.

⑪誠科調整溺労管汲欝纂の瀧浮

石英製ビｰカｰ時計皿カバｰグラス等を含む｡

使用したこれらの器具はすぐに洗うこと｡まず熱

蒸留水でよく洗い洗浄液(市販の洗浄液でよい)中

に一晩畏しておく.これを熱蒸留水でよく洗いさ

らに約2倍に希釈した洗浄液に12時間程浸しておく.

よくこすって洗い熱蒸留水で洗い落す.1:1

Hα液に24時間浸す曲煮沸する必要は狂い.3回

蒸留した水でよく洗い汚染のないようにして乾燥養

せる.なおテフ浜ン(Tef1㎝)ビｰカｰ健用の場

合はユ1王Hα溶液に浸す上記の洗浄作業は行なわな

第12図フィラメント製造のための装置

フィラメントリボンとステムを

溶接してフィラメントを作るス

ｰパｰウェルダｰ

第13図フィラメント上の試料を蒸発乾

固させる装置.右側の浦ック

スは電流調整器.矢印のホル

ダｰにフィラメントの足(ステ

ム)を差し込む

第ユ4図試料塗付フィラメントをフィラ

メントブラックに装着したもの

(シングルフィラメント).右

側のようにガラスのカバｰで保

存できる�
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い方がよい.以上の⑧～⑤の洗浄のための水は2回

蒸留したものでよいが最後の仕上洗浄は3回以上蒸留

した水を使うことが望ましい(第11図).

①ピペット(正ipe抗e8)の洗浄

スパイク添加に使用したピペットはまず3回蒸留

した水で数回洗う.つぎに6.2NHC1で同様に数

回洗い流す.HC1カミなくなるまで3回蒸留水で

ていねいに洗浄する.ピペットの内壁の乾燥は圧搾

空気などを通過させると早く行政われる.キャビネ

ットなどに保管しておく.

以上のようにしてRbSrの抽出を終りいよいよ

質量分析計で測定することになる.5制ビｰカｰに抽

出された試料は次のようにしてフィラメントに塗付する.

S亙試料は2.5NHCI2･3滴を加えマイクロピペットで

フィラメントに塗付(loadi㎎)する.

腕試料は3回蒸留水を2･3滴加えマイクロピペット

でフィラメントに塗付する.

マイクロピペットはガラス管をガスバｰナｰで引延して

.切り自分で作成する.各試料ごとに使い捨てる.

(4)フィラメントヘの塗付

RbSr共にトリプノレフィラメント方式で測定する.

フィラメント材質は.研究者によってさまざまである.

しかも同じ材質(たとえばRe)でも製造過程ルｰ

トで含まれる不純物の量と種類カミことなることが多く

材質の選定には十分な検討が必要である.

フィラメントブロックはあらかじめきれいにしておくこと

フィラメントは独立に作ったものカ§試料塗付に便利である.

試料塗付が終ったものをフィラメントブロックに装着する方式

の'つの例を仮にN思S方式と呼ぶ.NBS(Nationa1

BureauofStandards,uS･ん)方式は質量分析計全体に

対してもすぐれたアイデアをも示しており合衆国地質調査所

の同位体地質学部の機種もNBSとの技術提携によりどしど

し改良されている(NBS,Tec㎞icalNote,277および426).

⑧フィラメントブロックにセンタｰフィラメントを装

着する.

⑮3本のフィラメントの装置をイオン源スリット電

極と同じ仕様の位置調整シクでととのえる.セン

タｰフィラメントとサイドフィラメント(2本)と

の間隔はフィラメントの半分位がよい.あ一とは

質量分析計イオン源に装置し電源につなげぱ準備完

了である(第15図).､

(巫)Rbの場合

⑥試料ビｰカｰにカバｰをマイクロピペットでつき

さして3回蒸留水を2～5滴加え30秒ほどおく.

⑮この溶液をマイクロピペットでとりそれぞれのサ

イドフィラメントに1滴加える.

◎1.5Aの電流で加熱する.その際乾固直前にフ

ィラメント全体に試料をひろげる.フィラメント

を焼き(roast)すぎてはいけない.Rbが逃げて

しまう一

⑥あとはS･の場合と同じ方法で行なう.

(次回は測定に入る)

(筆者は地球化学課)

(A)S互の場合

⑥試料ビｰカｰにちょうどビｰカｰの底が全面にわ

たって浸される程度に2.5NHCIを2･3滴加える.

⑮前もって焼出しアウトガスしたフィラメントをホ

ルダｰにつけマイクロピペットでその溶液の半分

ほどを塗付する.トリプノレフィラメント法では両

側の2本のサイドフィラメントに試料をのせる.

各フィラメントごとに1･2滴で十分である.

◎もしフィラメントから溶液が流れた場合は測定不可

能であるから別の新しいフィラメントでやりなおす..

⑥フィラメントをおよそ2A(アンペア)で勲し蒸発乾

固する.必要求らば試料溶液をさらに滴加し繰り

返す.

◎次いでフィラメント電流をあげてかすかに赤く

(fa1ntred)なったらおよそ1分間続ける.

⑥これで塗付を終りフィラメントブロック(べ一ス)

に装着する.

第15図フィラメ;/トブロックを装着したところ.

上都からのガラス筒は目一ルドフイシガｰ

質量分析計全体の写真は次回にのせる(地

質ニュｰスNo.155,皿30および討α158

p59参照)�


