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Analisi di elementi maggiori, minori e tracce
ln rocce e minerali mediante spellrometria sequenziale

con Plasma ad Accoppiamento Indullivo
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Istituto di Geocronologia e GcochimiCll ISOlOpiCll dci CN.R., Via Cardinale MaBi J6, .56100 Pisa

PLASMA ICP 3.5000 ARL

Strument....ione

Soluhilizzazione dei campioni

Vengono adottate tre differenti procedure
di soiubilizzazione dei campioni in funzione
dei diversi analiti.

Elementi maggiori (Si, Mg, AI, Ca, Fe)
Viene adottata la procedura prescritta da

WALSH et al. (1980) ~r i'analisi su un
ICP simultaneo: pesare accuratamente in
crogiuolo di platino 300 "'500 mg di cam
pione finemente polverizzato (200 mesh)j
aggiungere 1.5 g circa di LiBO~ e portare
a fusione su bunsen per 30 minuti; lasciare
raffreddaR:. Preparare in un becker di tdlon
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La s~t1rometIia di emissione con plasma
ad accoppiamento induttivo (ICP) (FASSEL
et al., 1974; GREENFIELD et al., 1975, 1976;
SCOTT et al., 1974; WENDT et al., 1965)
sta acquistando un posto di tutto rilievo
tra ie metodologie analitiche applicate al·
la geochimica. Presso il nostro Istituto è
operativo da circa due anni uno spettrometro
sequenziaie ICP. Si ritiene opportuno por
tare a conoscenza della comunità scienti6ca
le metodologie routinarie messe a punto in
questo lasso di tempo per l'analisi di rocce
e miner:ali. Un rapporto più dettagliato sulle
tnetodologie sviluppate e sulle problematiche
analitiche ad esse connesse è disponibile per
gli interessati.

RIASSUl'iTO. - Vengono presentale le mclOdol08ie
di analisi mediante spcllromctria scquenziale con
Plasma ad AcmppillrTlCDlo Induuivo, in allo presso
l'Istituto di Geocronologia e GeochimiCil Isotopica
di Pisa per analisi di toUtine di rocce c: minerali.
Le rnctodologie descriue vengono applicate alla de
rerminnionc: di Si, Al, Mg, Ca, Fe, Li, X, V, Cr,
Co, Ni, Cu, Zn, Sr, La, Ce, Pr, NJ, Sm, Eu, Gd,
n, Dy, Ho, Er, Tm, Vb, Lu, Y.

PIro/c: chilllJC: spc:urosropia, pIuma, rocce sili
ellietlc, clementi maggiori, clemenri in lraccia.

MAJOR ANO TRACE ELEMENTS ANALYSES
IN SILlCATE ROCKS ANO MINERALS BY
INOUCTIVELY COUPLED PLASMA SPECfRO
SCOPY
A.aSTJ.ACT. - We present some apcrimental P.ID
ccdurel far major and trw:c dcmenl (including
thc REE Group) ana1ysis of silieue mcb by
scqucnliaI Induetivdy Couplcd Plasma spc:euometry.
1be anaIyzed dcmmts IUC' Si, Al, MB, Gl, Fe, Li,
Se, V, er, Co, Ni, Cu, Zn, Sr, La, Cc, Pr. Nd,
Sm, Eu, Gd, n, Oy, Ho, Er, Tm, Vb, Lu, Y.

Key words: spcctroscopy, piuma, siliCllte mcb,
major elementI, trM:e dementI.



[J:! G. OITONELLO, A. Pl:::SCIA, R. PETKINI

una soluzione contenente 165 mI di J-hO e
IO mi di HNO~ (65 %). Immergere il cro
giuolo nella soluzione agitando immedialll
mente con l'ausilio di un agitatore magne
tico. La digestione del vetro di fusione ri
chiede circa un'ol'.1 e mezza. Travasare quan
titativarncnte la soluzione in un matraccio
taratO da 250 mi porlando a volume con
H~O. Travasare in boniglia di polietilene e
conservare in frigorifero. LI soluzione otte
nuta è stabile per diverse sellimane. AI m0

mento dell'analisi prelevare IO mi di solu
zione e diluire I: IO con H:tO. Analizzare
immediatamente.

Elementi minori e tracce
(Li, Se, V, Cr, Co, Ni, ClI, 2n, Sr, Ba)

Pesare accuratamente 400: 500 mg di
campione finemente polverizzato in crogiuolo
di PTF. Aggiungere 3 mi di HClO~ (70 %)
e 15 mi di HF(50%). POrlare li secchezza
su bagno a sabbia. Ripetere la procedura una
volta. Riprendere con 20 mi di HCI 6N.
Scaldare gentilmente fino ad oltenimento di
una soluzione limpida. Parlare a \'olurne in
matraccio tarato da 100 mI.

Terre Rarl'

(La, Ce, Pc, Nd, Srn, Eu, Cd, Tb, D)', Ho,
Er, Tm, Yb, Lu, Y)

Pesare accuratamente in crogiuolo di PTF
circa 500 mg di C'.Impione finemente polve.
rizzato. Aggiungere 5 mi di HNOli (36 %)
e 20 mI di HF (50 %). Parlare a secchezza
su bagno a sabbia. Aggiungere 5 mi di HCI
12 N e portare a secchezza. Aggiungere
30 mi di HCI 1,3 N e scaldare fino a completa
dissoluzione del campione. Lasciare raffred
dare e trasferire quantitativamente in ma
traccio tarato da 50 mI porlando a volume
con HCI 1,3 N. Trasferire quantilativamente
la soluzione con una colonna cromatografica
in borosilkato (del diametro interno di 1 cm)
riempita con resina Dowex 50W X8 (prela
vata con HCI 6,6 N ed H20 fino a scompat'5a
di reazione acida) fino ad una altezza di
24 cm. Quando la soluzione di attacco è
paSsata in colonna, e1uire la matrice con
140 cc di HCI 2 N. Recuperare la frazione
con le terre rare procedendo ad una ulte
riore e!uizione con 110 mi di HCI 6,6 N
(BENEDEITI et aL, 1977). Evaporare "e!uato
fino a circa lO. cc e trasferire qual1li!ativa-

mente in malraccio laratO da 25 cc portando
a volume con HCI 6,2 N.

Auali!li

L'analisi delle varie soluzioni viene falla
mediante Clllibrazioni delle intensità degli
anali!i su soluzioni titolate di riferimento.
Il numero delle soluzioni di calibrazione è
dettato dal compromesso fra i tempi di deri
va strumentale e la precisione ollenibi!e dal·
l'incremento dei punti di riferimento. Una
calibrazione con tre soluzioni di riferimento
è adoll:Ha generalmente per l'analisi di terre
rare ed clementi minori c tfllCCe, mentre per
l'analisi di elementi mllggiori si adoltà unà
calibmzione con 7 soluzioni di riferimento
che consente la costruzione di polinomi di
calibrazione di II grado necessari per gli
analiti Ca ed Mg. La deviazione standard
fidolla sulla calibrazione è sempre inferiore
al 2 % e normalmente su valori dell'I %
(O,5 % per gli elementi maggiori).

L'intensità dei fotopicchi è dedotta dal
massimo derivlllO per ricostruzione Gaussia
na su scansione neU'intorno dei valori di
emissione teorici. Vengono operate inoltre
sia correzioni di interferenza fuori piero
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TABELLA 2
Analisi spettromelriche con plasma ad accoppiamento induttivo: elementi In traccia

1.C.P. anal)'ses: trace elements
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Analisi spettrometriche con plasma ad accoppiamento induttivo: Terre Rare
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(continuum di emissione) che correzioni di
interferenza su picco. In quest'ultimo caso
la correzione è operata sottraendo il se·
gnale fittizio dell'interferente al segnale del
l'analita mediante una equazione di interfe·
renza precedentemente costruita durante la
messa a punto della metodologia analitica.

In tabella l sono riassunte le condizioni
di analisi. La lunghezza d'onda dei fotopicchi
è espressa in A. Il limite inferiore di concen
[razione determinabile rappresenta il 5 % del
segnale equivalente di background. Tale li.

mite comporta una deviazione standard sulla
determinazione compresa tra 5 e lO % ed
è ottenibile in base alla relazione:

CH-CB
Limite inferiore = 0,05 • la •

IH-la

con: CII, CE! = valore della soluzione di alta
concentrazione in ppm e concentrazione del
«bianco» di riferimento; III, 18 = intensità
di conteggio registrate sul fotopicco per le
due soluzioni.
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TABELLA 4

Analisi spetlrom('triche con plasma ad accop
pitUJ1I'llIO indulli/Jo: elementi maggIOri

l.ep. analyses: maior elemenls

Si nOli che il limite di ml~ur.\ eccede di
molto in concentrazione il limite di rileva
bilità al qU;lle peraltro è lejo(.lto d.lll'e~istenza

dellll relazione:

Ritmltuti

Nelle rabelle 2, 3, 4, vengono nponalJ i
risultati di amllisi duplicate su lIlcuni stan
c1ards internazionali di rocce t: mineruli. Vie
ne data inoltre la deviazione stllndarJ sulle
mIsure (limite di con/ìdenza 95 %) e, per
confronto, il vulore di riferimento (AIHH::Y,
1980). Ancorchè sllsceltibili di ulteriore mI
glioramento medi;lnte nuove tecniche di ne
bulizzàzionc dci campIone (OTTONl::LLO et
.11., 1985; SoIlEI., 1983) i risultati sono ab
bastanza soJdisf;lcenli per clementi nllnon,
trucce e terre rare.

L'analisi degli clementi maggiori mediante
LCP sel..juenzi.lle present.l .lllCOru qualche
problema legllio .llle pro<:edure di nebuliz
zazione. l risultati delle analisi, sebbene fI

producibili, non consentono in genere pre<:l
SJOnl, sut Vlllori slandard, migliori del 5 %.
Taie incertezza è ancora troppo elevala per
l'utilizzazione geochimica del Jato.
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