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高钙碳酸盐岩样品中微量钛 ICP-MS 测试方法

陈菲菲，金斌，杨梦娜，陈瑜，冉敬*，徐国栋
（中国地质调查局成都地质调查中心，四川 成都 610081）

摘要： 硅酸岩中的主量元素钛 (Ti) 在碳酸盐岩中含量一般低于 3.5mg/g，其中绝大部分低于 1mg/g，目前常

用于硅酸岩中 Ti 含量 (通常大于 0.1%) 测试的 X 射线荧光光谱法已无法满足碳酸盐岩中微量 Ti 的准确测试

要求。本文尝试用电感耦合等离子体质谱测试碳酸盐岩中的 Ti 含量，讨论分析了 Ti 的 5 个测试同位素

(46Ti、47 Ti、48 Ti、49 Ti、50 Ti) 在碳酸盐岩基体中的受干扰情况，确定了适合的测试同位素48Ti，从而提出

碳酸盐岩中微量 Ti 的 ICP-MS 测试方法。按照该方法测试并校正 5 个国家一级标准物质中 Ti 浓度，测定值

与标准值相符，相对标准偏差 (RSD，n=10) 小于 7.3%。在同一实验条件下，测试未知碳酸盐岩样品溶液

Ti 浓度并加以校正，与国家标准方法二安替比林甲烷光度法及电感耦合等离子体发射光谱法 (ICP-OES) 测

定结果进行方法比对，与两者的相对标准偏差均小于允许限。方法加标回收率为 83%～107%。该方法适用

于 CaO 含量范围在 31%～56%，Ti 含量范围在 14～3346μg/g 的碳酸盐岩样品的测试，为高钙高镁碳酸盐岩

中微量 Ti 的测试提供了方法参考。

关键词： 碳酸盐岩；电感耦合等离子体质谱法；Ti；同位素选择

要点：

(1) XRF 检测限无法满足碳酸盐岩中微量 Ti 含量的准确测试需求，而 ICP-MS 法具有的独特优势，但存在

基体元素的干扰。

(2) 在 Ti 的 5 个测试同位素中，48Ti 受干扰程度与基体元素 Ca 含量呈现最良好的线性关系，可作为碳酸盐

岩 ICP-MS 法测试 Ti 的待测同位素。

(3) 选择受 Ca 干扰程度占据单一绝对优势的核素48Ti，更适用于高钙碳酸盐岩中 Ti 的测试及校正。

中图分类号： P618.88；O657.63　　　　文献标识码： A

碳酸盐岩中的微量元素特征记录了沉积环境的

变迁和成矿条件的变化，在古气候、古环境研究中得

到广泛的应用［1-3］。其中通过碳酸盐岩中易于富集

在陆源组分中的 Ti等元素含量的高低，可判断沉积

和成岩过程中受陆源物质影响或改造程度的大

小［4］。Ti/Zr比值分析结合分散元素及稀土元素的

元素对协变分析等，可反映碳酸盐岩风化壳的成因

机制和演化特征［5］。同时，Ti在碳酸盐岩中的分布

也反映了其赋存方式［6-7］，而不同的含 Ti矿物又指

示了矿床形成过程中相应的地质作用［8-9］。因此，

准确测定钛含量是以上研究的重要数据基础。

硅酸盐岩、石英岩和超基性岩中，Ti作为主量

元素，其传统测定方法主要有：过氧化氢光度法、二

安替比林甲烷光度法、钛铁试剂光度法［10］，这些方

法流程繁琐耗时，在复杂的操作步骤中引入误差的

可能性也大大增加。随着大型仪器在地质样品元素

测试应用中的普及，X射线荧光光谱法 (XRF)以高

效、便捷、稳定的优势迅速成为地质样品中 Ti测试

的主流方法［11-13］。然而不同于以上三种岩性，高钙
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碳酸盐岩中的 Ti含量小于 1%，仅达到微量级别［14］，

且变化范围广，从数十个 mg/g到几千 mg/g不

等［4，9，15］。XRF法用于测定主量 Ti时虽然优势突

出，但其相对较高的测定下限无法满足高钙碳酸盐

岩中微量 Ti的测试要求。由于电感耦合等离子体质

谱法 (ICP-MS)具有低检出限、高灵敏度和宽测定线

性范围的特点［16-18］，在微量钛 Ti测试中，相较于以

上方法具有独特的优势。目前低含量 Ti的测试研究

常见于医疗及生物领域。Alejandro等［19］在研究因

安装牙种植体和关节假体而释放到人体生物体液中

的 Ti含量时，表明高分辨电感耦合等离子体质谱法

(HR-ICP-MS)和八极杆反应池系统电感耦合等离子

体质谱法 (ORS -ICP-MS)测定微量 Ti过程中均存在

基体元素 Ca的干扰，且无法通过改变测试条件而改

善干扰情况。对此，可将微量 Ti从复杂的基体中分

离出来进行测定。如 Yang等［20］通过纤维素螯合

离子交换柱来分离富集水体中微量 Ti，从而达到增

加 ICP-MS测试过程中灵敏度的效果；Feng等［21］

利用氨水将海水中微量 Ti与 Mg(OH)2 共沉淀，同时

与基体中大量 Ca分离，准确测定了沉淀溶解后溶液

中皮摩尔级的 Ti含量。但 Ti的分离流程一般耗时

较长，效率不高。此外，Yu等［22］尝试用电热汽化电

感耦合等离子体质谱法 (EVT-ICP-MS)测定人体血

清中的微量 Ti，通过分析核素质量的选择、化学改性

剂使用、电热蒸发器温度调整及基体匹配等方法，有

效地规避或减轻了光谱干扰；Fu等［ 23］在 ICP-
MS/MS测试中通入氢氧混合反应气以消除高含量

Ca、S和 P的干扰，测定了人体血清中超痕量 Ti含
量。以上方法能够测定溶液中极低含量的 Ti，但并

不能满足碳酸盐岩中变化范围达三个数量级的 Ti含
量测定需求。

目前对于碳酸盐岩中微量 Ti的 ICP-MS测试研

究还鲜有报道。由于碳酸盐岩中高含量的 Ca、Mg
对测试存在强烈的干扰［10，24］，导致测定结果远偏

离真实值，严重影响数据的准确性。本文拟利用本

实验室现有电感耦合等离子体质谱仪，在单标系列

和国家一级标准物质测试实验中，通过选择不同的

Ti测试同位素来探寻 ICP-MS应用于高钙碳酸盐岩

中微量 Ti的测定方法。 

1　实验部分 

1.1　仪器及工作条件
Thermo iCAP Q型电感耦合等离子体质谱仪

(ICP-MS，美国 ThermoFisher公司 )，用于测定稀释

溶液中的元素浓度。ICP-MS工作条件为：射频

功率 1550W，等离子体气流速 15L/min，载气流速

1.2L/min， 雾 化 器 气 体 流 速 1.055L/min， 循 环 水

5L/min，泵速 40r/min，检测方式为跳峰。

Thermo iCAP 6300型电感耦合等离子体发射光

谱仪 (ICP-OES，美国 ThermoFisher公司)，用于测定

稀释溶液中的 Ca和 Mg浓度及 10mL定容溶液中

的 Ti浓度。工作条件为：射频功率 1150W，驱气气

体流速一般，辅助气流速 0.5L/min，雾化器气体压力

0.22MPa，泵速 50r/min，积分时间 20s。 

1.2　标准物质和主要试剂
为探讨方法的适用范围，选择不同 CaO和 Ti含

量范围的碳酸盐岩国家一级标准物质（表 1）进行方

法试验。

 
 

表 1    碳酸盐岩国家一级标准物质 Ti含量测定值与标准值
对比

Table 1    Comparison of analytical values and certified values of

Ti  content  in  carbonate  rock  national  standard

materials.

标准物质编号 CaO含量（%） Ti含量（μg/g）

GBW07128 41.95 132
GBW07128 41.95 132
GBW07129 55.49 42
GBW07131 30.93 78
GBW07133 53.83 174
GBW07135 43.76 2580

 
Ti、Ca、Mg、Rh国家标准样品溶液 (GSB 04-

1757-2004、GSB  04-1720-3004、GSB  04-1735-2004、
GSB 04-1746-2004)：浓度均为 1000mg/mL，购自国家

有色金属及电子材料分析测试中心，用于配制标准

系列。碳酸盐岩国家一级标准物质：购自湖北省地

质实验测试中心，用于碳酸盐岩中微量 Ti的测定。

硝酸 (BV-Ⅲ)购自北京化学试剂研究所有限责

任公司，氢氟酸 (MOS)购自北京化学试剂研究所，高

氯酸 (MOS)购自天津市科密欧化学试剂有限公司，

均用于标准物质和样品的溶解。 

1.3　样品前处理
准确称取 GBW07127等 10个碳酸盐岩国家一

级标准物质各 0.1000g于聚四氟乙烯（PFA）溶样罐

中，分别加入 3mL硝酸、3mL氢氟酸及 1mL高氯酸，

盖上盖，拧紧，于电热板上加热至 130℃ 恒温溶解 5h。
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自然冷却后取下盖子，将电热板温度升至 130℃。

当试样冒白烟时，温度调高至 180℃ 继续溶解至试

样呈湿盐状，取下溶样罐，稍冷却。加入 2mL硝酸提

取反应物［10］，定容至 10mL比色管中，取其中 2mL
稀释 10倍。将原液和稀释溶液分别用 ICP-OES法

和 ICP-MS法进行测定。

为验证方法的普适性，采集云南省宏德州芒市

中东乡豆地坪栗柴坝组灰色至灰白色碳酸盐岩样品，

利用本方法对该未知碳酸盐岩样品进行分析测试。

准确称取已在 105℃ 烘干 2h的 200目该碳酸盐岩

样品 0.1000g于 PFA溶样罐中，按照上述国家一级

标准物质处理方法进行操作。 

1.4　仪器分析测试条件
为补偿可能的仪器漂移及基体效应，ICP-MS测

试中以 10μg/L Rh溶液作为内标［10，25］。Ca标准系

列为：8、40、100、200和 400μg/L，Mg标准系列为：

4、8、40、100和 200μg/L。标准曲线回归系数均大

于 0.999。每个样品测定 3次，结果取平均值。

经对比不同 Ti同位素 (46Ti、 47Ti、 48Ti、 49Ti、
50Ti)测试结果，最终选择48 Ti作为待测同位素。 

2　结果与讨论 

2.1　单标系列测试结果
根据碳酸盐岩中 CaO和 MgO含量范围 (参照

碳酸盐岩国家一级标准物质)配制 Ca和 Mg的单标

系列，用 ICP-MS测试。结果表明，Ca、Mg含量分别

在所有 Ti的测试同位素信号上均有贡献。在 Ca单

标溶液中 Ca在各个 Ti测试同位素处的贡献值 (以
△Ti表示)分别与溶液中 Ca含量呈明显线性相关，

其中 Ca含量与其在46Ti、47Ti、48Ti处贡献值的相关

指数 (R2)大于 0.99，在49Ti和50Ti处贡献值的 R2 也

大于 0.7(图 1)。而在 Mg单标系列中，Mg的贡献

值与 Mg含量不存在明显的线性相关关系。表明

在高钙基体中，Ca对待测元素 Ti的干扰属于质谱

干扰，而来自 Mg的干扰属于非质谱干扰中的基体

干扰。

选择碳酸盐岩国家一级标准物质进行测试，以

匹配碳酸盐岩样品的基体，消除实际样品中 Mg等主

量元素的非质谱干扰［26-27］。测定结果如表 2所示，

除了 Ti含量较高的 GBW07135略高于标准值外，其

他标准物质中 Ti各同位素的测定值均远高于标准值，

有的相对误差甚至大于 100%。故参照高钙碳酸盐

岩中微量元素校正方法［28］，利用溶液中 CaO含量

与待测元素受干扰程度成正比的关系拟合校正曲线，

根据 Ca对 Ti各同位素的干扰情况，选择合适的同

位素加以校正。 

2.2　Ti 测试同位素的选择 

2.2.1　国家标准物质测试结果

碳酸盐岩国家一级标准物质 (GBW07127、
GBW07130、GBW07132、GBW07134和GBW07136)
溶液中，CaO含量与 Ti的不同同位素 (46Ti、 47 Ti、
48 Ti、49 Ti、50 Ti)受干扰程度之间的线性相关关系与

在单标溶液中的情况有所不同 (图 2)，其 R2 值存在

较大的差别，分别为 0.0464、0.4017、0.9993、0.0679
和 0.1043。这种差别与碳酸盐岩中微量 Ti的潜在干

扰离子的种类及含量有关［19-22，29-30］。 

2.2.2　钛元素各同位素受干扰情况分析

Ti的潜在干扰离子包括：同量异位素、双原子

离子、多原子离子和双电荷离子。高 Ca碳酸盐岩中

多数微量元素含量在数量级上均低于一般硅酸盐，

且通常低于 Ti的含量，故以微量元素的双电荷离子

(如 Zr2+、Mo2+、Ru2+等 )或双原子离子 (如 LiAr+、
BAr+等)形式存在的潜在干扰离子对 Ti的干扰均可

忽略。同时，Ca在高钙碳酸盐岩溶液中含量范围为

30%～56%，而 Ti的含量可低至数十个 mg/g。且

Ca的同位素质量范围为 40～48，Ti的同位素质量范

围为 46～50，两者重叠范围较大，在 ICP-MS测试中，

Ca可通过同量异位素和多原子离子的方式对 Ti的
多个同位素形成干扰信号 (表 3，表中数据来源于

文献［19-22］)。
46Ti受到同量异位素46Ca的干扰，虽然46Ca的

自然丰度仅为 0.003%［30］，但在基体单一的 Ca单标

系列中两者仍然呈现很好的线性关系。然而由于在

碳酸盐岩国家标准物质的溶解过程中硝酸的加入，

溶液中 N的增加使32S14N+对46Ti的干扰程度增加，

导致 CaO浓度与其对46Ti的干扰程度的线性相关性

大大降低。与46Ti情况类似，47Ti在 Ca单标系列中

受极低自然丰度的46CaH+干扰，干扰方程 R2 大于

0.99，然而在碳酸盐岩国家标准物质溶液中，31P16O+

和12C35Cl+的干扰程度却更不容忽视。48Ti受同量异

位素48Ca+的信号叠加，48Ca的丰度仅次于40Ca和44Ca，
达到 0.187%，即使在基体复杂的高 CaO碳酸盐岩溶

液中，对48Ti的干扰程度也占据绝对优势，且48Ti的
自然丰度最高，测定结果相对更稳定，故48Ti受干扰

程度和 CaO浓度仍呈现很好的线性拟合优度

(R2＞0.999)。  49Ti在 Ca单标中受48CaH+干扰，在国

家标准物质中同样由于新的干扰离子31P18O+的加入，

降低了 CaO浓度与49Ti受干扰程度的线性相关关系。
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图1　单标溶液中 Ca对 Ti各同位素的干扰程度
Fig. 1    Diagrams of interference degree of Ca on each isotope of Ti in single element standard solutions.

 

表 2    碳酸盐岩国家一级标准物质 Ti含量测定值与标准值对比

Table 2    Comparison of analytical values and certified values of Ti content in carbonate rock national standard materials.

国家标准物质编号
Ti含量标准值

(μg/g)

Ti含量测定值 (μg/g)

46Ti 47Ti 48Ti 49Ti 50Ti

GBW07128 132 223 214 474 225 219

GBW07129 42 127 128 492 130 123

GBW07131 78 143 141 314 142 138

GBW07133 174 256 242 544 231 232

GBW07135 2580 2628 2628 3158 2602 2635
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50 Ti并不受到 Ca所形成的同量异位素或多原子离

子的干扰，但在 Ca单标系列中，50Ti的信号存在一定

的叠加，这种信号叠加随 Ca浓度的增加保持相对较

小的增加程度。推测原因为配制 Ca单标系列过程
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△Ti表示国家标准物质中 CaO在各 Ti测试同位素处的贡献值。(a) CaO对46Ti测试值的贡献；(b) CaO对47Ti测试值的贡献；(c) CaO对48Ti
测试值的贡献；（d） CaO对49Ti测试值的贡献；(e) CaO对50Ti测试值的贡献。

图2　国家一级标准物质中 CaO对 Ti各同位素的干扰程度
Fig. 2    Interference degree of CaO on each isotope of Ti in first class national standard materials.

 

表 3    碳酸盐岩中 Ti元素的潜在干扰离子

Table 3    Potential interference ions of Ti in carbonate rocks.

Ti的测试同位素
Ti自然丰度

(%)
潜在干扰离子

46Ti 7.93 46Ca+、32S14N+、30Si16O+、28Si18O+、92Zr2+、92Mo2+
47Ti 7.28 46CaH+、31P16O+、12C35Cl+、15N16O2、

94Zr2+、94Mo2+、7Li40Ar+、11B36Ar+
48Ti 73.94 48Ca+、36Ar12C+、96Zr2+、96Mo2+、96Ru2+、32S16O+

49Ti 5.51 48CaH+、98Mo2+、98Ru2+、33S16O+、31P18O+

50Ti 5.34 50Cr+、50V+、14N36Ar+、11B36Ar+、100Ru2+、100Mo2+、34S16O+
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中，由于加入各个单标的标准溶液体积不同，随标准

溶液进入标准系列的硝酸介质体积也不同，且硝酸

体积随标准溶液的增加而增加，因而标准系列中50Ti
受36Ar14N+干扰程度随硝酸浓度增加而增加，也随

Ca浓度增加而呈现增加趋势。然而在溶解碳酸盐岩

国家标准物质的过程中加入了硝酸，由于电热板加

热的不完全均匀性，每个样品所剩的硝酸量不尽相

同，也导致了国家标准物质中50Ti受干扰程度无规律

变化的情况。

综上所述， 48Ti为碳酸盐岩中 Ti含量测试的理

想同位素，只需用基体匹配和干扰校正方程的方法

分别扣除溶液基体中高含量 Mg和 Ca的干扰即可

获得微量 Ti的准确含量数据。 

2.3　方法准确度 

2.3.1　国家一级标准物质测定

选择48Ti作为碳酸盐岩样品中微量 Ti的测试同

位素，利用 GBW07127、GBW07130、GBW07132、
GBW07134、GBW07136五个标准物质拟合干扰校

正曲线，消除以 Mg为主等元素的基体效应，对

GBW07128、GBW07129、GBW07131、GBW07133、
GBW07135进行校正。校正结果如表 4，所有校正值

与标准值的相对误差均在允许限范围内，满足地质

行业标准《地质矿产实验室测试质量管理规范 第 3
部分：岩石矿物样品化学成分分析》(DZ/T 0130.3—
2006)中对方法准确度的质量要求。因此该方法适

用于碳酸盐岩国家一级标准物质的校正。 

2.3.2　方法加标回收率

在国家一级标准物质的平行样中加入已知标准

同时进行测试，回收率为 83.0%～107.0%(表 5)，均在

允许限范围内，满足 DZ/T 0130.3—2006中对加标回

收率的质量要求。 

2.4　方法精密度
按照以上样品处理步骤和分析方法平行处理并

测定 3件碳酸盐岩国家一级标准物质各 10份，相对

标准偏差 (RSD)小于 7.30%(表 6)，结果满意。 

2.5　不同方法比对
根据本文建立的测试方法，在相同实验条件下，

测试并校正未知碳酸盐岩样品（样品编号 1~10），
 

表 4    方法准确度

Table 4    Accuracy of the method.

标准物质编号
Ti含量标准值

(μg/g)
Ti含量校正值

(μg/g)
相对误差

(%)
允许限

(%)
GBW07128 132 145 10.0 12.1
GBW07129 42 38.7 7.86 14.9
GBW07131 78 85.7 9.84 13.3
GBW07133 174 193 11.1 11.5
GBW07135 2580 2725 5.60 6.64

 

表 5    加标回收率

Table 5    Recovery of standard addition.

标准物质编号
试样 Ti含量测得量

(μg)
Ti加标量

(μg)
加标试样 Ti含量测得量

(μg)
回收率

(%)
回收率允许限

(%)

GBW07128 145.0 100 228.0 83.0
10～110GBW07129 46 50 99.4 107.0

GBW07131 86 50 133.0 94.6

 

表 6    方法精密度

Table 6    Precision of the method.

标准物质编号
Ti含量分次测定值

(μg/g)
Ti含量平均值

(μg/g)
RSD
(%)

GBW07129
38.7 42.3 36.2 40.9 45

41 7.3
40.6 45.7 42.5 38 40

GBW07133
174 165 178 166 165

170 3.8
183 170 166 164 165

GBW07135
2725 2561 2560 2559 2559

2613 3.3
2559 2788 2536 2684 2602
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并分别将测定结果与国家标准方法二安替比林甲烷

光度法及电感耦合等离子体发射光谱法的测定结果

进行比对，各方法测试每个样品三次，结果取其平均

值。本文方法与两者的相对偏差均在允许限范围内

(表 7)，满足 DZ/T 0130.3—2006中对不同分析方法

测试的质量要求 (表 7)，其中相对偏差大于 15% 的

结果，均是对应 Ti含量低于 20μg/g的样品，因为样

品绝对含量越低，相对偏差会越大，但都在允许限范

围内，表明该校正方法同样适用于未知碳酸盐岩样

品 ICP-MS的测试。

 
 

表 7    不同方法测定 Ti含量结果比对

Table 7    Comparison of Ti content determined by different methods.

样品编号
本文方法 Ti含量

测定值 (μg/g)

二安替比林甲烷光度法 ICP-OES法

测定值

(μg/g)
相对偏差

(%)
允许限

(%)
测定值

(μg/g)
相对偏差

(%)
允许限

(%)
1 14.7 16 6.6 25.0 12.4 17.4 18.0
2 30.0 32 4.8 22.2 25.2 17.6 22.6
3 125 143 13.7 17.1 123 1.16 12.3
4 254 277 8.6 15.1 246 3.28 10.8
5 3346 3301 1.4 8.9 3270 2.30 6.27
6 756 764 1.1 12.2 723 4.41 8.70
7 535 544 1.6 13.1 548 2.36 9.27
8 1481 1501 1.4 10.6 1530 3.28 7.49
9 14.0 18 22.9 24.8 16.3 15.3 17.7
10 1051 1068 1.6 11.4 965 8.46 11.5(∣∣∣X测 − X̄

∣∣∣/X̄)×100% X测 X̄
C×
(
14.37X̄−0.1263 −7.659

)
X̄

注：相对偏差= ；其中 为本方法测定值， 为本方法测定值与二安替比林甲烷光度法或 ICP-OES法测定值的平均值；

允许限= ，其中 C=1， 为本方法测定值与二安替比林甲烷光度法或 ICP-OES法测定值的平均值。

 
 

2.6　方法测定范围
参照以上实验中所涉及标准物质及样品 CaO

和 Ti的含量范围，得出本文建立的电感耦合等离子

体质谱法适用于 CaO含量在 31%～56%、Ti含量在

14 ～3346μg/g 的碳酸盐岩样品。

应注意的是，由于每次测试的仪器状态不同，校

正方程会有所差别，因此要保证作为校正载体的国

家一级标准物质和未知样品在同一仪器条件下测试

并校正，以获得更准确的校正结果。 

3　结论
提出了一种高 Ca碳酸盐岩样品中微量 Ti的

ICP-MS测定方法，方法准确度、精密度及加标回收

率均符合行业标准《地质矿产实验室测试质量管理

规范》要求，为 ICP-MS法测定碳酸盐岩中微量 Ti提
供了参考方法。以往对高钙基体中微量 Ti的测定方

法倾向于选择干扰程度相对较低的同位素47Ti和
49Ti进行测定来减少干扰，本文则采用受 Ca的干扰

程度占据单一绝对优势的核素48Ti，更适用于高钙碳

酸盐岩中 Ti的测定及校正。此外，该方法不使用固

定统一的校正方程，而是在现有的实验条件下拟合

相应的方程用于数据校正，避免了因仪器状态改变

引起的校正误差。

在应用 ICP-MS法测定高钙碳酸盐岩微量元素

的过程中，高钙、镁基体对多个元素的信号产生叠加

或抑制的作用，影响元素的准确测定。通过拟合校

正方程扣除干扰的方法，可以解决部分元素受干扰

的问题，但多数元素受干扰机制尚不明确，暂未能通

过扣干扰的方式获取准确数据。而在不影响待测元

素含量的基础上，直接去除基体中的主要干扰元素

的思路可以为准确测定提供条件。
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Determination of Trace Ti in High Calcium Carbonate Rocks by ICP-MS

CHEN Feifei，JIN Bin，YANG Mengna，CHEN Yu，RAN Jing*，XU Guodong
（Chengdu Center, China Geological Survey, Chengdu 610081, China）

HIGHLIGHTS
(1) The technique of XRF cannot meet the detection limit of trace Ti in carbonate rocks, while ICP-MS method has

unique advantages in this respect, but with interference of matrix elements.
(2) Among the five tested isotopes of Ti, the interference degree of 48Ti has the best linear relationship with content

of matrix element Ca, and can be used as the isotope to be measured by ICP-MS in carbonate rocks.
(3) The choice of 48Ti, which has a single absolute advantage in the degree of Ca interference, is more suitable for

the testing and correction of Ti in carbonate rocks with high Ca content.

ABSTRACT： The content of Ti in carbonate rocks is generally lower than 3.5mg/g, and most of it is below 1mg/g.
X-ray  fluorescence  spectrometry  (XRF),  which  is  commonly  used  to  measure  Ti  content  in  silicic  rocks  (usually
more than 0.1%), cannot meet the requirements of accurate measurement of trace Ti in carbonate rocks. This paper
reports  on  the  attempts  to  test  Ti  in  carbonate  rock  by  inductively  coupled  plasma-mass  spectrometry  (ICP-MS),
discusses  and  analyzes  the  interference  of  5  test  isotopes  of  Ti  (46Ti,  47Ti,  48Ti,  49Ti,  50Ti)  in  carbonate  solution
matrix, and determines the suitable test isotope 48Ti. Then the ICP-MS method for the determination of trace Ti in
carbonate  rock  is  proposed.  According  to  the  method,  the  concentration  of  Ti  in  5  first-class  national  standard
materials was tested and corrected. The measured values were consistent with the certified values, and the relative
standard  deviation  (RSD,  n=10)  was  less  than  7.3%.  The  concentration  of  Ti  in  the  unknown  carbonate  sample
solution was measured and corrected under the same experimental conditions, and this method was compared with
the  national  standard  method  of  diantipyrine  methane  spectrophotometry  and  inductively  coupled  plasma-optical
emission  spectrometry  (ICP-OES)  method,  and  the  relative  standard  deviation  with  these  two  methods  were  less
than the allowable limit. The recoveries were 83%−107%. This method is suitable for the determination of carbonate
samples  with  31%−56% CaO and  14−3346μg/g  Ti,  and  provides  a  reference  for  the  determination  of  trace  Ti  in
carbonate rocks with high calcium and magnesium.
KEY WORDS： carbonate rocks；inductively coupled plasma-mass spectrometry；Ti；isotope selection
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