






ディングしなくてはならない。
６）溶液試料が完全に樹脂に吸着されたこと（樹脂の上

に溶液がなくなったこと）を確認後、2.5N 塩酸を適量
流し、Rb と Sr を、さらに６Ｎ塩酸を流し、REEs を
分離 ・ 回収する。回収の際はカラムの下に50mℓのテ
フロンビーカーを置き、そこに落下させる。各元素回
収に用いる2.5N と６Ｎ塩酸の量はカラムに入れられて
いる樹脂の量によって変化する。第４図に、立正大学
で行っている同位体比測定用、及び定量用の各塩酸の
回収位置を示した。なお、黒雲母やアプライトなど、
極端に Rb が多く Sr が乏しい試料についてはファース
トカラムでの抽出作業を２回行い、完全に Rb を除去
するようにしているが、通常は１度カラムに通すだけ
で Rb を除去し、Sr を回収することが可能である。同
位体比測定用と定量用試料における抽出手順の違いは、

図に示したように Rb を回収するか否かである。つま
り、同位体比測定用の分解試料を樹脂に注入後は、
29mℓの2.5N 塩酸を流し、Rb は回収しない。その後の
手順は同位体比用 ・ 定量用に違いはない。

７）50mℓテフロンビーカーに回収した Rb、Sr、REEs
はホットプレート上で濃縮し、７mℓのパイレックス
製ビーカーに移して蒸発乾固させる。パイレックス製
ビーカーが完全に冷却した後、パラフィルムで蓋をし
て、測定直前試料とする。このうち、REEs を乾固し
たビーカーからは後述の方法によって Sm と Nd を分
離する。

４.２　Sm、Ndの分離
１）REEs を回収し、乾固したパイレックス製ビーカー

に2.5N 塩酸50μℓを加え、半日以上放置し溶解する。
２）セカンドカラムは抽出毎に新しい樹脂を詰め直して

いる。パイレックス製セカンドカラムの先端に少量の
ガラスウールを挿入し、樹脂（Bio-Rad AG 50W-X8型
200－400メッシュ）の高さが５cm になるように詰め
ていく（第５図）。樹脂を詰めた後、コンディショニン
グのためにおよそ９ mℓの HIBA を流す。なお、本研
究では、12本のセカンドカラムを１つのカラム台に乗
せて抽出している。

３）溶解した REEs 試料は50μℓチップを用いてセカン
ドカラムに移し入れる。Sm と Nd の回収位置は HIBA
の液温によってずれることが知られている（佐野 ・ 田
崎，1994；Kagami et al., 1987）。第６図では川野ほか

（1999）で示された回収曲線に、本学での実験結果を合
わせて示した。Sm の落下位置は川野ほか（1999）の
結果とほぼ一致するものの、Nd は僅かに後方にずれ
ている。

４）ファーストカラムでは、同位体比測定用試料の抽出
時において分解試料注入後、Sr 回収直前の29mℓまで
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第 ３図　ファーストカラムの形状

第 ４図　Rb、Sr およびREEs の回収位置
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塩酸を一気に流している。しかし、セカンドカラムで
の同位体比測定用試料抽出時に、Nd 回収直前まで一
気に HIBA を流入した場合、Nd 回収位置が後方に移
動してしまう。したがって、たとえ Nd 同位体比測定
用試料の抽出であっても、Sm 回収後（実際には Sm を
廃棄する）と Nd 回収直前に、一旦 HIBA の流入を止
めて作業を行わなければならない。

５）７mℓのパイレックス製ビーカーに回収した Sm、Nd
は、ホットプレート上で蒸発乾固し、パラフィルムで
蓋をして測定直前試料とする。ただし、HIBA はアン
モニアによって pH を調整しているため、塩酸を含ん
だ試料と同時に乾固すると、塩化アンモニウムの結晶

が生成される。この結晶は、抽出した Sm や Nd を含
んだまま飛散し、汚染を生じてしまう。そのため、
HIBA を用いて抽出した Sm、Nd を蒸発乾固する際
は、ホットプレート上の塩酸を完全に除去しておく必
要がある。

５ ．測定結果および考察

５.１　測定機器
　87Sr/86Sr 同位体比、143Nd/144Nd 同位体比の測定および
Rb、Sr、Sm、Nd の定量は、新潟大学自然科学研究科の
TIMS（Finnigan 社製 MAT262）を使用して実施した。
パイレックス製ビーカーに抽出した試料を酸によって溶
解し、マイクロピペットによってタンタルフィラメント
に塗付する。そしてレニウムフィラメントを装着したマ
ガジンに、試料を塗付したタンタルフィラメントを取り
付け質量分析計にセットする。レニウムフィラメント

（Ionization）の電流値を適正値に設定し、タンタルフィ
ラメント（Evaporation）に徐々に電流をかけ目的とする
同位体のビームを上げていく。測定に適したビームが得
られれば測定を開始する。なお、測定した87Sr/86Sr 同位
体比は 86Sr/88Sr = 0.1194で、143Nd/144Nd 同位体比は
146Nd/144Nd = 0.7219でそれぞれ規格化している。

５.２　ブランクの測定結果
　今回、クリーンルーム内で抽出実験を行うに当たって
５回の総ブランク量測定を行った。ただし、ブランク１
の Sr は電流値を上げていく際に全て蒸発してしまったた
め測定できなかった。ブランクの測定結果を第１表に示
す。立正大学でのブランクは Rb が59～82pg、Sr が86～
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第 ６図　SmおよびNdの回収曲線

第 ５図　セカンドカラムの形状
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152pg、Sm が17～67pg、Nd が112～620pg であった。同
じ器具を使用してブランクを求めた川野ほか（1999）の
結果と比較した場合、今回のブランクの量は Sr が大きく
下回り、Rb は同程度、Sm や Nd はやや上回っている。
ただし、ブランク１と２の Nd は極端に高くなっている
ため、測定時に使用したフィラメントやイオン源のエク
ストラクションプレートの洗浄が不十分だった可能性も
ある。あるいは、塩酸の希釈や HIBA 作成時に使用した
超純水の影響も考慮しておかねばならない。
　佐野 ・ 田崎（1994）はブランクの量を変えた時に、同
位体比測定値への影響がどのように変化するかを議論し
ている。本報告でも佐野 ・ 田崎（1994）と同様に試料の
同 位 体 比 を MORB の 値（ 87 Sr/86 Sr = 0 . 7 0 2 000、
143Nd/144Nd = 0.513300）として検討を行う。ただし、ブラ
ンクの Sr と Nd 同位体比は、それぞれ海水の同位体比で
ある0.70912（伊藤，1993）と0.512200（周藤，2009）を
仮定した。これは加々美ほか（1982）で議論されている
薬品ブランクの Sr 同位体比が海水のそれとほぼ同じで
あったため、海水からの飛沫が大気中に拡散し、影響を
及ぼしていると推定されるからである。
　さらに、試料中の Sr 量を500ng、1000ng、2000ng、
3000ng、Nd 量を100ng、200ng、500ng、1000ng、ブラ

ンク量を0.1ng、0.5ng、１ng と仮定して計算した。計算
結果を第２表に示す。
　Sr のブランク量が１ng（87Sr/86Sr = 0.70912と仮定）の
時、500ng 程度の測定試料への影響は0.000014程度であ
り、同位体比測定精度（２σ）とほぼ同じと言える。今
回測定した Sr のブランク量は0.2ng 以下であることから、
立正大学での抽出過程においてはブランクの影響はほと
んど無いと考えられる。一方、Sm と Nd のブランクは特
に大きな値を示すブランク１や２を除けば、佐野 ・ 田崎

（1994）や川野ほか（1999）のブランク量と同程度であ
る。Nd のブランク量が１ng（143Nd/144Nd = 0.512200と仮
定）で、試料中の Nd が100ng であったとすると、測定
試料の同位体比への影響は0.000011だけである。これは
分解する粉末試料が100mg のときに、Nd の濃度が１ppm
だった場合に相当し、極端に Nd に乏しい試料でなけれ
ば、ブランクの影響を考えずに測定が可能であることを
示している。

５.３　標準試料の測定結果
　産業技術総合研究所が発行する標準試料のうち、JB-1a
について Sr、Nd 同位体比を測定した。抽出した試料に
ついて、Sr 同位体比は３回、Nd 同位体比は４回測定を

  　　 Rb (pg) 　 　Sr (pg) 　　 Sm (pg)  Nd (pg)
Blank-1  64   n.d.   67   620
Blank-2  72   107   24   431
Blank-3  59   152   19   112
Blank-4  82     86   37   133
Blank-5  62   146   17   185
average  67   122   32   296
n.d., not determined

＜
87Sr/86Sr＞ 試料の同位体比 = 0.702000 ブランクの同位体比 = 0.70912

試料(ng) 500 1000 2000 3000
ブランク  (0.1 ng) 0.702001 0.702001 0.702000 0.702000
ブランク  (0.5 ng) 0.702007 0.702004 0.702002 0.702001
ブランク  (1 ng) 0.702014 0.702007 0.702004 0.702002

＜
143Nd/144Nd＞ 試料の同位体比 = 0.513300 ブランクの同位体比 = 0.512200

試料(ng) 100 200 500 1000
ブランク  (0.1 ng) 0.513299 0.513299 0.513300 0.513300
ブランク  (0.5 ng) 0.513295 0.513297 0.513299 0.513299
ブランク  (1 ng) 0.513289 0.513295 0.513298 0.513299
試料の同位体比としてMORBの値を採用した時のブランクの影響

第 １表　Rb、Sr、Sm、Ndの総ブランク量

第 ２表　ブランクによる同位体比測定値への影響

22

立正大学における Sr・Nd 同位体比測定用試料の調整（清水・川野）



行った。測定結果を第３表および第４表に示した。
　立正大学で抽出した JB-1a の Sr 同位体比の測定平均値
は、0.704092 ± 0.000014（n = 3）であった。平均値を既
存の公表値と比べると、低い方の公表値（0.704083：
Kagami et al., 1989）と類似している。また、Miyazaki 
and Shuto（1998）は同じ質量分析計を用いて JB-1a の Sr
同位体比を測定しており、0.704107（n = 8）を得ている。
すなわち、本研究で得られた Sr 同位体比は、Miyazaki 
and Shuto（1998）の報告値よりも0.000015ほど低くなっ
ている。通常、Sr 同位体比を低い方へ変動させるには、
測定試料よりも低い同位体比をもつ物質が混入しなけれ
ばならない。しかしながら、薬品や水の Sr 同位体比は一
般に0.709程度であるため（加々美ほか，1982）、それらの
影響で試料の同位体比が低く変動したとは考えられない。
本研究で得られた Sr 同位体比が低いことは、使用した標
準試料そのものに同位体比の違いがあるためかもしれな
い。いずれにせよ、立正大学で抽出した JB-1a の測定値
は低いものの、従来の報告値の範囲内に納まっている。
　一方、立正大学で抽出した JB-1a の Nd 同位体比の平
均値は0.512775 ± 0.000013（n = 4）であり、同じ TIMS
で測定された既報値0.512782（n = 9）（Miyazaki and Shuto, 
1998）と比較すると僅かに低い。しかしながら、既報の
Nd 同位体比の平均値（0.512775）とほぼ一致しており、
前述のブランクの影響はほとんどないと考えられる。

６ ．まとめ
　本論では、立正大学地球環境科学部環境システム学科
環境岩石学研究室における Sr、Nd 同位体比測定用試料
の抽出方法について検討した。本学のクリーンルーム内
で同位体比測定用試料を調整した結果、Sm や Nd のブラ
ンクは既報の研究例よりもやや大きいものの、Rb や Sr
のブランクはほぼ同程度もしくは低くなっている。この
違いは実験に用いる薬品および水の影響や、測定時のフィ
ラメントの状態などに原因があるのかもしれない。今後、
定期的にブランクの測定を行い、原因を明らかにする必
要がある。標準試料の測定結果をみると、本研究で測定
した Sr、Nd 同位体比はいずれも公表値の組成範囲内に
収まり、大きな差異は認められない。
　以上の結果から、極端に Sr や Nd に乏しい岩石や鉱物
からの抽出に際しては十分な注意が必要だが、通常の岩
石からの抽出には特に問題はないと判断される。
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   本 研 究　　　　 公 表 値  　　引 用 文 献

JB-1a　　　　0.704130(14)　　　0.704348(15)　　　倉沢 (1984)
　　　　　　   0.704068(15)　　　0.704083(16)　　　Kagami et al.(1989)
　　　　　　   0.704078(13)　　　0.704133(07)　　　Iizumi et al.(1994)

0.704106(12)　　　山元・丸山 (1996)
0.704115(17)　　　Orihashi et al.(1998)
0.704107(13)　　　Miyazaki & Shuto(1998)
0.704074(13)　　　川野ほか (1999)
0.704136(05)　　　Shibata et al.(2003)

測定値末尾の( )の数値は2σの最終2桁を表す

Ave.  0.704092(14)

    本 研 究　　　　　 公 表 値　　　　　 引 用 文 献

JB-1a  0.512772(14)  0.512784(11)  Kagami et al.(1989)
                         0.512766(13)  0.512780(09)  Arakawa(1992)
                         0.512789(14)  0.512768(09)  Iizumi et al.(1995)
                         0.512775(11)  0.512785(34)  山元・丸山 (1996)
                                                          0.512780(11)  Orihashi et al.(1998)
                                                          0.512782(07)  Miyazaki & Shuto(1998)
                                                          0.512783(13)  川野ほか (1999)
                                                          0.512750(04)  Shibata et al.(2003)
                                                          0.512764(06)  Hirahara et al.(2009)

測定値末尾の( )の数値は2σの最終2桁を表す

Ave.  0.512776(13)

第 ３表　地質標準試料（JB- １ a）の Sr 同位体比測定結果

第 ４表　地質標準試料（JB- １ a）のNd同位体比測定結果
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でお礼申し上げる。

引用文献
Arakawa, Y. （1992） 143Nd/144Nd ratios of twelve GSJ rock 

references samples and reproducibility of the data. 
Geochem. J., 26, 105-109.

藤巻宏和 ・ 王　成玉 ・ 青木謙一郎 ・ 加藤祐三（1992）北部北
上山地の階上深成岩体の Rb-Sr 年代．岩鉱，87，187－196．

Hirahara, Y., Takahashi, T., Miyazaki, T., Vaglarov, B. S., 
Chang, Q., Kimura, J-I. and Tatsumi, Y. （2009） Precise Nd 
isotope analysis of igneous rocks using cation exchange 
chromatography and thermal ionization mass spectrome-
try （TIMS）. JAMSTEC-R IFREE Special Issue, 65-71.

池田保夫（2006）小規模岩石化学実験室における Sr・Nd 同位
体比分析試料の調整．北海道教育大学紀要自然科学編，57，
33－39．

飯泉　滋（1996）表面電離型質量分析計，MAT262による岩
石 ・ 鉱物試料の Sr・Nd 同位体組成の測定．島根大学地球資
源環境学研究報告，15，153－159．

Iizumi, S., Maehara, K., Morris, P. A. and Sawada, Y.（1994） 
Sr isotope data of some GSJ rock reference samples. 
Mem. Fac. Sci., Shimane Univ., 28, 83-86.

Iizumi, S., Morris, P. A. and Sawada, Y.（1995） Nd isotope 
data for GSJ reference samples JB1-a, JB-3 and JG-1a and 
the La Jolla standard. Mem. Fac. Sci., Shimane Univ., 29, 
73-76.

伊藤　孝（1993）新生代海水 Sr 同位体組成データの評価と Sr
同位体層序学．地質雑，99，739－753．

Kagami, H., Iwata, M., Sano, S. and Honma, H. （1987） Sr and 
Nd isotopic compositions and Rb, Sr. Sm and Nd concen-
trations of standard samples. Tech. Rept. ISEI, Okayama 
Univ., Ser. B., No.4, 1-16.

加々美寛雄 ・ 岡野　修 ・ 須藤　宏 ・ 本間弘次（1982）MAT260
による Sr 同位体比測定及び Rb・Sr 定量分析．岡山大温研
報，no.52，51－70．

加々美寛雄 ・ 周藤賢治（1977）Sr 同位体岩石学．地学団体研
究会，pp.274．

加々美寛雄 ・ 周藤賢治 ・ 永尾隆志（2008）同位体岩石学．共
立出版，pp.304．

Kagami, H., Yokose, H. and Honma, H. （1989） 87Sr/86Sr and 
143Nd/144Nd ratios of GSJ rock reference samples; JB-1a, 
JA-1 and JG-1a. Geochem. J., 23, 209-214.

川野良信 ・ 西奈保子 ・ 石坂岳士（1999）岩石化学実験室にお
ける Sr・Nd 同位体比試料の調整．佐賀大学文化教育学部研
究論文集，４，１，139－146．

倉沢　一（1984）ストロンチウム同位体比からみた富士 ・ 箱
根 ・ 伊豆地域火山岩類．地質調査所月報，35，637－659．

Miyazaki, T. and Shuto, K. （1998） Sr and Nd isotope ratios 
of twelve GSJ rock reference samples. Geochem. J., 32, 
345-350.

大和田正明・赤崎英里・亀井淳志・今岡照喜・村上良子（2001）
イオン交換樹脂を用いた岩石中の Rb，Sr および希土類元
素の分離と ICP-AES による希土類元素の測定．山口大学機
器分析センター報告，９，13－18．

Orihashi, Y., Maeda, J., Tanaka, R., Zeniya, R. and Niida, K. 
（1998） Sr and Nd isotopic data for the seven GSJ rock ref-
erence samples; JA-1, JB-1a, JB-2, JB-3, JG-1a, JGb-1 and 
JR-1. Geochem. J., 32, 205-211.

佐野　栄 ・ 田崎耕市（1994）岩石 ・ 鉱物の Sr・Nd 同位体比測
定用試料の調製法および標準試料 JB-1の測定結果．愛媛大
学教育学部紀要第Ⅲ部自然科学，15，１，55－65．

Shibata, T., Yoshikawa, M. and Tatsumi, Y. （2003） An ana-
lytical method for determining precise Sr and Nd isotopic 
compositions and results for thirteen rock standard mate-
rials. Frontier Research on Earth Evolution, 1, 363-367.

新藤智子 ・ 杉内由佳 ・ 嶋田有里奈 ・ 福岡孝昭（2009）レーザー
アブレーション誘導結合プラズマ質量分析（LA-ICP-MS）
法によるガラスビード試料の定量分析．地球環境研究，11，
103－119.

周藤賢治（2009）東北日本弧－日本海の拡大とマグマの生
成－．共立出版，pp.252.

山元正継 ・ 丸山孝彦（1996）MAT261による Sr，Nd 同位体
比の測定と Rb，Sr の定量分析．秋田大学鉱山学部資源地
学研究施設報告，61，17－30．

24

立正大学における Sr・Nd 同位体比測定用試料の調整（清水・川野）



Preparation�of�rock�samples�for�Sr�and�Nd�isotopic�analysis�
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Abstract:
　Separation methods of Rb, Sr, Sm and Nd from rocks and minerals at Rissho University are discussed in this 
paper. Results of blank test for Rb, Sr, Sm and Nd during the whole separation procedure are 59~82 pg, 86~152 pg, 
17~67 pg and 112~620 pg, respectively. 87Sr/86Sr and 143Nd/144Nd isotope ratios for JB-1a of GSJ rock sample pro-
cessed under clean room in the University are consistent with previously published data. From these results, the Sr 
and Nd separation methods at Rissho University are highly reliable.

Key�words: isotopic ratio, Sr isotope, Nd isotope, ion exchange resin, rock powdered sample

25

地球環境研究，Vol.17（2015）




