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前 言 

本文件按照GB/T 1.1—2020《标准化工作导则  第1部分：标准化文件的结构和起草规则》和GB/T 

20001.4—2015《标准编写规则 第4部分：试验方法标准》的规定起草。 

本文件为DZ/T 0184-202X的第11部分。DZ/T 0184已经发布了以下部分： 

——第1部分：总则和一般规定； 

——第2部分：锆石 铀-铅体系同位素年龄测定 热电离质谱法； 

——第3部分：锆石 微区原位铀-铅年龄测定 激光剥蚀-电感耦合等离子体质谱法； 

——第4部分：地质样品 钐-钕体系同位素年龄和钕同位素比值测定 热电离质谱法； 

——第5部分：地质样品 铷-锶体系同位素年龄和锶同位素比值测定 热电离质谱法； 

——第6部分：脉石英 铷-锶体系同位素年龄测定 热电离质谱法； 

——第7部分：辉钼矿 铼-锇体系同位素年龄测定 电感耦合等离子体质谱法； 

——第8部分：地质样品 钾-氩体系同位素年龄测定 熔炉法； 

——第9部分：地质样品 氩-氩同位素年龄及氩同位素比值测定 熔炉法； 

——第10部分：地质样品 碳-14地质年龄测定 液闪能谱法； 

——第11部分：碳酸盐岩 铀系不平衡地质年龄和铀钍同位素比值测定  α能谱法； 

——第12部分：沉积物 铅-210地质年龄测定 α能谱法； 

——第13部分：沉积物 铅-210地质年龄测定 γ能谱法； 

——第14部分：沉积物 铯-137地质年龄测定 γ能谱法； 

——第15部分：地质样品 铅同位素组成测定 热电离质谱法； 

——第16部分：地质样品 铅同位素组成测定 多接收电感耦合等离子体质谱法； 

——第17部分：岩石 锇同位素组成测定 负热电离质谱法； 

——第18部分：锆石 微区原位铪同位素组成测定 激光剥蚀-多接收电感耦合等离子体质谱法； 

——第19部分：硫化物矿物 硫同位素组成测定 二氧化硫法； 

——第20部分：硫酸盐矿物 硫同位素组成测定 二氧化硫法；  

——第21部分：硫化物矿物 硫同位素组成测定 六氟化硫法； 

——第22部分：地质样品 硅同位素组成测定 四氟化硅法； 

——第23部分：硅酸盐和氧化物矿物 氧同位素组成测定  五氟化溴法； 

——第24部分：水和非含氧矿物包裹体水 氧同位素组成测定 五氟化溴法； 

——第25部分：天然水 氧同位素组成测定 二氧化碳-水平衡法； 

——第26部分：水 氧同位素组成测定 连续流水平衡法； 

——第27部分：碳酸盐岩和矿物 碳氧同位素组成测定 连续流磷酸法； 

——第28部分：碳酸盐岩和矿物 碳氧同位素组成测定 磷酸法； 

——第29部分：微量碳酸盐岩和矿物 碳氧同位素组成测定 连续流磷酸法； 

——第30部分：水中溶解无机碳 碳同位素组成测定 连续流磷酸法； 

——第31部分：水中颗粒有机碳 碳同位素组成测定 连续流燃烧法； 

——第32部分：水中溶解有机碳 碳同位素组成测定 燃烧法； 

——第33部分：天然气单体烃 碳同位素组成测定 连续流燃烧法； 

——第34部分：水和含氢矿物 氢同位素组成测定 锌还原法； 

——第35部分：水 氢同位素组成测定 连续流水平衡法； 

——第36部分：水 氢氧同位素组成测定 激光光谱法； 

——第37部分：富硼矿物 微区原位硼同位素组成测定 激光剥蚀-多接收电感耦合等离子体质谱法。 
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本文件代替DZ/T 0184.10—1997《同位素地质样品分析方法 第10部分：铀系不平衡地质年龄及铀

钍比值测定》，与DZ/T 0184.10—1997相比，除结构调整和编辑性改动外，主要技术变化如下： 

a) 增加了“前言”和“引言”（见前言、引言）； 

b) 增加了一般性警示内容（见警示）； 

c) 修改了方法原理（见4）； 

d) 调整了章节顺序（删除了方法提要，增加了规范性引用文件、术语和定义）； 

e) 修改了试剂和材料（见5）； 

f) 修改了仪器设备参数（见6）； 

g) 增加了质量保证和控制（见10）； 

h) 删除了附录B（见1997版附录B）。 

本文件由中华人民共和国自然资源部提出。 

本文件由全国自然资源与国土空间规划标准化技术委员会（SAC/TC 93）归口。 

本文件起草单位：中国地质调查局青岛海洋地质研究所。 

本文件主要起草人：徐磊、林学辉、张剑。 

本文件及其所代替文件的历次版本发布情况为： 

——1997年首次发布为DZ/T 0184.10—1997； 

——本次为第一次修订。 
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引 言 

运用地质样品同位素分析方法行业标准，严格规范分析技术要求，提交客观、可靠的同位素测试数

据，是地质调查和地球科学研究工作可持续发展的重要保证。现行的行业标准DZ/T 0184.1～22-1997

《同位素地质样品分析方法》，在地质样品同位素分析工作中发挥了重要作用。然而，自1997年发布实

施以来一直未作过相应修订。随着地球科学研究的纵深发展，新的同位素实验室、新技术方法与新仪器

日益增多，DZ/T 0184-1997已无法满足实际应用需求，修订该系列标准已是迫在眉睫。 

本次修订工作，依据各方法使用和发展状况，将原22个标准修订为21个标准（DZ/T 0184.2-1997

与DZ/T 0184.3-1997合并修订为1个方法），新制定16个标准方法。修订后的DZ/T 0184更名为《地质样

品同位素分析方法》，由37个部分构成。 

——第1部分：总则和一般规定。旨在确立同位素分析中需要遵守的总体原则和相关规则。 

——第2部分：锆石 铀-铅体系同位素年龄测定 热电离质谱法。旨在确立混合酸分解、阴离子树脂

分离纯化、热电离质谱法测定锆石铀-铅体系同位素年龄的分析方法。 

——第3部分：锆石 微区原位铀-铅年龄测定 激光剥蚀-电感耦合等离子体质谱法。旨在确立激光

剥蚀-电感耦合等离子体质谱法测定锆石铀-铅体系同位素年龄的分析方法。 

——第4部分：地质样品 钐-钕体系同位素年龄和钕同位素比值测定 热电离质谱法。旨在确立混合

酸分解、阳离子树脂分离纯化、热电离质谱法测定地质样品钐-钕体系同位素年龄和钕同位素比值的分

析方法。 

——第5部分：地质样品 铷-锶体系同位素年龄和锶同位素比值测定 热电离质谱法。旨在确立混合

酸分解、阳离子树脂分离纯化、热电离质谱法测定地质样品铷-锶体系同位素年龄和锶同位素比值的分

析方法。 

——第6部分：脉石英 铷-锶体系同位素年龄测定 热电离质谱法。旨在确立混合酸分解、阳离子树

脂分离纯化、同位素稀释热电离质谱法测定脉石英铷-锶体系同位素年龄的分析方法。 

——第7部分：辉钼矿 铼-锇体系同位素年龄测定 电感耦合等离子体质谱法。旨在确立混合酸分解、

蒸馏法分离—电感耦合等离子体质谱法测定辉钼矿铼-锇体系同位素年龄的分析方法。 

——第8部分：地质样品 钾-氩体系同位素年龄测定 熔炉法。旨在确立熔炉—惰性气体质谱法测定

地质样品钾-氩体系同位素年龄的分析方法。 

——第9部分：地质样品 氩-氩同位素年龄及氩同位素比值测定 熔炉法。旨在确立熔炉—惰性气体

质谱法测定地质样品氩-氩同位素年龄及氩同位素比值的分析方法。 

——第10部分：地质样品 碳-14地质年龄测定 液闪能谱法。旨在确立液体闪烁能谱法测定地质样

品碳-14地质年龄的分析方法。 

——第11部分：碳酸盐岩 铀系不平衡地质年龄和铀钍同位素比值测定 α能谱法。旨在确立α能谱

法测定碳酸盐岩铀系不平衡地质年龄和铀钍同位素比值的分析方法。 

——第12部分：沉积物 铅-210地质年龄测定 α能谱法。旨在确立α能谱法测定海洋、湖泊沉积物

210Pb地质年龄的分析方法。 

——第13部分：沉积物 铅-210地质年龄测定 γ能谱法。旨在确立γ能谱法测定海洋、湖泊沉积物

中210Pb地质年龄的分析方法。 

——第14部分：沉积物 铯-137地质年龄测定 γ能谱法。旨在确立γ能谱法测定海洋、湖泊沉积物

中137Cs含量及其地质年龄的分析方法。 

——第15部分：地质样品 铅同位素组成测定 热电离质谱法。旨在确立混合酸分解、阴离子树脂分

离纯化、热电离质谱法测定地质样品铅同位素组成的分析方法。 
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——第16部分：地质样品 铅同位素组成测定 多接收电感耦合等离子体质谱法。旨在确立混合酸分

解、阴离子树脂分离纯化、多接收电感耦合等离子体质谱法测定地质样品铅同位素组成的分析方法。 

——第17部分：岩石 锇同位素组成测定 负热电离质谱法。旨在确立混合酸分解、四氯化碳萃取分

离、微蒸馏纯化、负热电离质谱法测定岩石样品锇同位素组成的分析方法。 

——第18部分：锆石 微区原位铪同位素组成测定 激光剥蚀-多接收电感耦合等离子体质谱法。旨

在确立激光剥蚀-多接收电感耦合等离子体质谱法测定锆石铪同位素组成的分析方法。 

——第19部分：硫化物矿物 硫同位素组成测定 二氧化硫法。旨在确立氧化亚铜法转化收集SO2、

双路进样气体同位素质谱法测定硫化物矿物硫同位素组成的分析方法。 

——第20部分：硫酸盐矿物 硫同位素组成测定 二氧化硫法。旨在确立碳酸钠-氧化锌半熔法和五

氧化二钒法转化收集SO2、双路进样气体同位素质谱法测定硫酸盐矿物硫同位素组成的分析方法。  

——第21部分：硫化物矿物 硫同位素组成测定 六氟化硫法。旨在确立五氟化溴法转化收集SF6、

双路进样气体同位素质谱法测定硫化物矿物硫同位素组成的分析方法。 

——第22部分：地质样品 硅同位素组成测定 四氟化硅法。旨在确立五氟化溴法转化收集SiF4、双

路进样气体同位素质谱法测定地质样品硅同位素组成的分析方法。 

——第23部分：硅酸盐和氧化物矿物 氧同位素组成测定 五氟化溴法。旨在确立五氟化溴氟化—石

墨还原法转化收集CO2、双路进样气体同位素质谱法测定硅酸盐和氧化物矿物氧同位素组成的分析方法。 

——第24部分：水和非含氧矿物包裹体水 氧同位素组成测定 五氟化溴法。旨在确立五氟化溴氟化

—石墨还原法转化收集CO2、双路进样气体同位素质谱法测定水和非含氧矿物包裹体水氧同位素组成的

分析方法。 

——第25部分：天然水 氧同位素组成测定 二氧化碳-水平衡法。旨在确立二氧化碳-水平衡交换法

收集CO2、双路进样气体同位素质谱法测定水样中氧同位素组成的分析方法。 

——第26部分：水 氧同位素组成测定 连续流水平衡法。旨在确立水平衡—连续流进样气体同位素

质谱法在线测定水样中氧同位素组成的分析方法。 

——第27部分：碳酸盐岩和矿物 碳氧同位素组成测定 连续流磷酸法。旨在确立磷酸法转化二氧化

碳—连续流进样气体同位素质谱法，在线测定碳酸盐岩和矿物碳氧同位素组成的分析方法。 

——第28部分：碳酸盐岩和矿物 碳氧同位素组成测定 磷酸法。旨在确立磷酸法转化收集二氧化碳、

双路进样气体同位素质谱法测定碳酸盐岩和矿物碳氧同位素组成的分析方法。 

——第29部分：微量碳酸盐岩和矿物 碳氧同位素组成测定 连续流磷酸法。旨在确立磷酸法转化二

氧化碳—连续流进样气体同位素质谱法，在线测定微量古生物化石中碳酸盐碳氧同位素组成的分析方法。 

——第30部分：水中溶解无机碳 碳同位素组成测定 连续流磷酸法。旨在确立磷酸法转化二氧化碳

—连续流进样气体同位素质谱法，在线测定地下水、地表水、大气降水中溶解无机碳碳同位素组成的分

析方法。 

——第31部分：水中颗粒有机碳 碳同位素组成测定 连续流燃烧法。旨在确立燃烧法转化二氧化碳

—连续流进样气体同位素质谱法，在线测定地下水、地表水、海水中颗粒有机碳碳同位素组成的分析方

法。 

——第32部分：水中溶解有机碳 碳同位素组成测定 燃烧法。旨在确立燃烧法转化收集二氧化碳、

双路进样气体同位素质谱法测定地表水中溶解有机碳碳同位素组成的分析方法。 

——第33部分：天然气单体烃 碳同位素组成测定 连续流燃烧法。旨在确立气相色谱分离—燃烧—

连续流进样气体同位素质谱法，在线测定天然气单体烃碳同位素组成的分析方法。 

——第34部分：水和含氢矿物 氢同位素组成测定 锌还原法。旨在确立金属锌还原法转化收集氢气、

双路进样气体同位素质谱法测定水和含氢矿物氢同位素组成的分析方法。 

——第35部分：水 氢同位素组成测定 连续流水平衡法。旨在确立水平衡—连续流进样气体同位素

质谱法在线测定地下水、地表水、大气降水氢同位素组成的分析方法。 
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——第36部分：水 氢氧同位素组成测定 激光光谱法。旨在确立激光光谱法测定地下水、地表水、

大气降水氢氧同位素组成的分析方法。 

——第37部分：富硼矿物 微区原位硼同位素组成测定 激光剥蚀-多接收电感耦合等离子体质谱法。

旨在确立激光剥蚀-多接收电感耦合等离子体质谱法测定电气石、硼镁石等富硼矿物硼同位素组成的分

析方法。 

本文件为DZ/T 0184-202X《地质样品同位素分析方法》的第11部分，利用α能谱技术，实现地质样

品中铀和钍同位素的测定，使用测试数据计算234U/238U和230Th/234U的比值以及样品的地质年龄。 
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地质样品同位素分析方法 

第 11 部分：碳酸盐岩 铀系不平衡地质年龄和铀钍同位素比值测定 

α 能谱法 

警示——使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本文件并未指出所有可能的安全问题。

使用者有责任采取适当的安全和健康措施，并保证符合国家有关法规规定的条件。 

1 范围 

本文件规定了铀系不平衡地质年龄和铀、钍同位素比值的测定方法。 

本文件适用于处于封闭体系的陆相和海洋碳酸盐岩（如洞穴堆积物石笋、钟乳石、海洋中未发生重

结晶的珊瑚礁等）的铀系不平衡地质年龄及铀、钍同位素比值的测定。 

2 规范性引用文件 

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件，

仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本

文件。 

DZ/T 0130.8 地质矿产实验室测试质量管理规范 第8部分：地质样品同位素分析 

3 术语和定义 

本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 方法原理 

试样用盐酸分解后，转化成盐酸体系，加入适量已知浓度的232U-228Th平衡示踪剂，用离子交换分

离法分离和纯化铀和钍，采用TTA点源或用电沉积法制源，用α谱仪进行铀和钍同位素能谱测试，然后

进行数据处理，计算234U/238U和230Th/234U比值及误差、地质年龄及误差。 

5 试剂和材料 

5.1 盐酸 ρ(HCl)=1.19 g/mL，分析纯。警示——盐酸具有极强的腐蚀性，如接触皮肤或进入眼睛会造

成难以治愈的灼伤，需小心操作! 

5.2 硝酸 ρ(HNO3)=1.42 g/mL，分析纯。警示——硝酸具有极强的腐蚀性，如接触皮肤或进入眼睛会

造成难以治愈的灼伤，需小心操作! 

5.3 氢氟酸 ρ(HF)=1.15 g/mL，分析纯。警示——氢氟酸具有极强的腐蚀性，如接触皮肤或进入眼睛会

造成难以治愈的灼伤，需小心操作! 
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5.4 高氯酸 ρ(HClO3)=1.67 g/mL，分析纯。警示——高氯酸具有极强的腐蚀性，如接触皮肤或进入眼

睛会造成难以治愈的灼伤，需小心操作! 

5.5 硫酸 ρ(H2SO4)=1.83 g/mL 分析纯。警示——硫酸具有极强的腐蚀性，如接触皮肤或进入眼睛会造

成难以治愈的灼伤，需小心操作! 

5.6 过氧化氢，φ(H2O2)=30％，分析纯。警示——过氧化氢具有极强的腐蚀性，如接触皮肤或进入眼

睛会造成难以治愈的灼伤，需小心操作! 

5.7 硝酸铵 ρ(NH4NO3)=1.72 g/cm3，分析纯。 

5.8 氨水 ρ(NH3)=0.90 g/mL，分析纯。 

5.9 二甲苯 ρ(C8H10)=0.86 g/cm3，分析纯。 

5.10 异丙醚 ρ(C6H14O)=0.725 g/cm3，分析纯。 

5.11 三氯化铁 ρ(FeCl3)=2.90 g/cm3，分析纯。 

5.12 噻酚甲酰三氟丙酮(TTA)，分析纯。 

5.13 无水乙醇，ρ(C2H6O)=0.79 g/mL，分析纯。 

5.14 去离子水（符合 GB 6682 规定的二级水）。 

5.15 乙二胺四乙酸二钠 ρ（EDTA）=0.86 g/cm3,分析纯。 

5.16 噻酚甲酰三氟丙酮 c(TTA)=0.4 mol/L(介质为二甲苯)。 

称取17.8克TTA溶于200 mL二甲苯溶液中。 

5.17 盐酸，c(HCl)=8 mol/L 

将400 mL盐酸(3.1)缓慢倒入200 mL去离子水(5.14)中。 

5.18 盐酸，c(HCl)=6 mol/L，分析纯。 

将500 mL盐酸(3.1)缓慢倒入500 mL去离子水(5.14)中。 

5.19 盐酸，c(HCl)=4 mol/L，分析纯。 

将500 mL盐酸(3.17)缓慢倒入500 mL去离子水(5.14)中。 

5.20 盐酸，c(HCl)=0.1 mol/L，分析纯。 

将10mL盐酸(3.18)缓慢倒入590 mL去离子水(5.14)中。 

5.21 硝酸，c(HNO3)=7 mol/L。 

将500 mL硝酸(3.2)缓慢倒入530 mL去离子水(5.7)中。 

5.22 硝酸，c(HNO3)=0.1 mol/L，分析纯。 

将10mL硝酸(3.16)缓慢倒入690 mL去离子水(5.7)中。 

5.23 硫酸，c (H2SO4)=4.5 mol/L，分析纯。 

将245mL硫酸（3.5）缓慢倒入755 mL去离子水(5.7)中。 

5.24 硝酸铵+EDTA 溶液，分析纯 

600 g硝酸铵加5g EDTA倒入去离子水中至1000 mL。 

5.25 磷酸三丁酯+四氯化碳溶液，分析纯。 

一份磷酸三丁酯+四份四氯化碳。 

5.26 偶氮胂 III，ρ(C2H18O14N4S2As2 )=0.07 g/L，分析纯。 

5.27 232U-228Th 平衡示踪剂，浓度范围可变，但要准确标定至四位有效数字(单位为每克每分钟衰变数，

dpm/g)，同时准确标定 228Th/232U 的比值。 

5.28 阴离子交换树脂 AG1 或 Dowexl×8(100～200 目)。 

5.29 阳离子交换树脂 AG50 或 Dowex50×4(200～400 目)。 

5.30 玻璃烧杯，500 mL。 

5.31 玻璃烧杯，150 mL。 

5.32 玻璃烧杯，100 mL。 
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5.33 分液漏斗，100 mL，150 mL。 

5.34 酸式滴定管，15 mL，分别做阴、阳离子交换柱用。 

5.35 聚四氟乙烯烧杯，20 mL。 

5.36 塑料洗瓶，500 mL。 

5.37 具塞离心管，10 mL。 

5.38 医用镊子。 

5.39 不锈钢片，Ф26 mm。 

5.40 精密 pH 试纸。 

5.41 玻璃纤维。 

6 仪器设备 

6.1 α 能谱仪，探测效率>20%,能量分辨率<35 keV，校准周期 1 年。 

6.2 分析天平，感量 0.1mg，线性误差≤0.2 mg，检定周期 1 年。 

6.3 离心机，0~4000 r/min，4×50 mL。 

6.4 干燥箱,室温～200 ℃可调。 

6.5 电热板，室温～200 ℃可调，误差±5 ℃。  

6.6 酒精喷灯。 

6.7 玛瑙研钵，Φ≥10 cm。 

7 分析步骤 

7.1 样品预处理 

样品（碳酸盐岩样品）用工具除去与样品保存年龄不相符的部分（肉眼可见）。用0.1 mol/L盐酸（5.20）

浸泡一段时间后，用去离子水（5.14）冲洗干净，放置在干燥箱（6.4）中110 ℃烘干，用玛瑙研钵（6.7）

研细至0.15 mm待用。 

7.2 浸取 

用分析天平（6.2）称取适量（如10 g）样品，放入500 mL烧杯（5.28）中，用去离子水（5.14）润

湿，加约20 mL盐酸（5.18）溶解，若有残渣可稍加热至全部溶解。称取示踪剂232U-228Th（5.27）放入

样品溶液中（示踪剂的加入量应与样品中238U的浓度大体相近），搅匀。向溶液中加入去离子水（5.14）

近至500 mL。加3~5 mL过氧化氢（5.6）分解样品中的有机物，煮沸，赶尽CO2。加入三氯化铁（5.11）

（视样品中含铁量而定，一般约为25 mg），用氨水（5.8）和盐酸（5.20）调节pH为7～8，放置过夜。

用离心机（6.3）离心分离，向溶液中再加三氯化铁（5.11）约25 mg，重复共沉淀操作。放置4h以上。

离心分离，上部清液弃之，合并沉淀，用去离子水（5.14），洗沉淀2次～3次。 

注： 也可以将不溶部份转入聚四氟乙烯烧杯（5.35）中，用适量的氢氟酸（5.3）和高氯酸（5.4）分解，用盐酸（5.18）

提取，另行测定以进行对比。 

7.3 分离 

7.3.1 离子交换柱的准备 

首次使用时，将AG1阴离子交换树脂（5.28）和AG50阳离子交换树脂（5.29）分别加入两个玻璃烧

杯（5.31）中，用去离子水（5.14）漂洗悬浮物，然后浸泡24h。倾出去离子水，用无水乙醇（5.13）浸
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泡4h，除去醇溶物和乙醇。用8 mol/L盐酸（5.17）浸泡4 h，并间隔搅拌数次。倾出盐酸，最后用去离

子水洗至中性，填装离子交换柱，先在离子交换柱（5.34）下端垫好少量玻璃纤维（5.41），然后用取

样器将树脂慢慢加入交换柱内。离子交换柱装阴离子树脂（5.28）高约8cm，离子交换柱装阳离子树脂

（5.29）高约8cm。用50 mL 8 mol/L盐酸（5.17）淋洗阴离子交换柱，然后用50 mL 0.1 mol/L盐酸（5.20）

淋洗杂质，最后用50 mL 8 mol/L盐酸（5.17）平衡备用。 连续使用时，阴离子交换柱先用20 mL 0.1 mol/L

盐酸（5.20）淋洗杂质，最后用20 mL 8 mol/L盐酸（5.17）平衡备用。用50 mL 4 mol/L盐酸（5.19）淋

洗阳离子树脂，再用50 mL 4.5 mol/L硫酸（5.23）淋洗阳离子树脂和50 mL 6 mol/L盐酸（5.18）淋洗，

最后用5 0mL 4 mol/L盐酸（5.19）平衡备用。 

7.3.2 样品分离 

用50 mL 8 mol/L盐酸（5.17）溶解沉淀物。将100 ml烧杯（5.31）置电热板低温蒸干。将准备好的

离子交换柱用去离子水（5.14）洗6次，30 ml 8 mol/L HCl（5.17）洗交换柱2次。用50 ml 8 mol/L HCl

（5.17）取出蒸干的样品，用吸管加入阴离子交换柱，流速约1滴/6s；经过交换柱的流出液（Th）收集

在另一干净烧杯。用20 ml 8 mol/L HCl（5.17）洗烧杯一次，并加入交换柱，待全部滴完后，再用约20 ml 

8 mol/L HCl（5.17）洗交换柱，收集的Th部分置电热板蒸干。 

用50 mL 0.1 mol/L盐酸（5.20）解吸吸附在阴离子交换树脂上的铀和铁。样品溶液和淋洗液的上柱

方法必须按色层分离的要求进行，以防止被分离组分交叉污染。 

7.4 纯化 

7.4.1 钍的纯化 

将蒸干的Th部分用50 mL 4 mol/L HCl（5.19）溶解，倒入预先准备好的阳离子交换树脂，流速为1

滴/6s，用50 mL 4 mol/L HCl（5.19）淋洗杂质，然后用50 mL 4.5 mol/L硫酸（5.23）解析钍。将解析液

蒸干，用5 mL 0.1 mol/L HCl（5.20）溶解，蒸干，重复2次~3次，最后使溶液体积约为1 mL，用0.1 mol/L

硝酸（5.22）和氨水（5.8）调节pH=1.5。 

7.4.2 铀的纯化 

将铀解析液蒸干，用10 mL 8 mol/L HCl溶解，将其移入分液漏斗（5.33）中，加异丙醚（5.10）10 mL

萃取除铁，弃去有机相，重复一次。水相蒸发至约5mL，加入NH4NO3+EDTA（3.24）混合萃取液20 mL，

用0.1 mol/LHCl（5.20）和氨水（5.8）调节pH=2.5，在分液漏斗（5.33）中用15 mL和10 mL磷酸三丁酯

+四氯化碳溶液（5.25）萃取二次，弃去水相，有机相用偶氮砷（5.26）反萃取，弃去有机相，水相加

热蒸干。用5mL硝酸（5.2）和2 mL高氯酸（5.4）破坏水相中的有机相，加热蒸干。用5 mL 0.1 mol/L HNO3

（5.22）溶解，蒸干，重复2次~3次，最后使溶液体积约为1 mL，用0.1 mol/L硝酸（5.22）和氨水（5.8）

调节pH=3.5。 

7.5 制备 α 源片 

将含钍硝酸溶液和含铀硝酸溶液分别放入两支离心管（5.36）内，并分别加入0.7 ml和0.3 mL 0.4 

mol/TTA（5.16），旋紧离心管塞，手摇5分钟；放入离心机离心3分钟（3000转）（6.3）进行分离。将

上层溶液（黄色）用吸管吸出，在低温电热板上滴在不锈钢片（5.38）上，用酒精喷灯（6.6）灼烧不锈

钢片至发红1 min，待测。 

注： 也可以用电沉积法制源、过膜法制源。  

7.6 α 谱测定 
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将制备好的薄源不锈钢片（5.39），放入α谱仪（6.1）测量室，抽真空至6 Pa～7 Pa，应用仪器的谱

图处理软件和计算软件，进行样品的测量和数据处理。每批试样分析前后应分别带有一个空白，与样品

一样平行测定，如本底过高，应查找原因。 

8 分析结果的计算和表述 

8.1 寻峰 

制备好的铀α源片上有238U、234U、232U、生长的228Th四种核素，钍α源片上有232Th、230Th、228Th、
224Ra四种核素，每种核素在α谱仪测量中都有一个谱峰。有时在232U峰内出现228Th的峰，其228Th峰的计

数如占有1％以上时，要予以校正。测量时对每个谱峰取其谱峰内的总计数。 

8.2 本底扣除 

对每个谱峰进行本底扣除 

 𝑆SAJ = 𝑆SAZ − 𝐵 ····················································· (1) 

式中： 

𝑆SAJ——上述八种的谱峰内净计数； 

𝑆SAZ——上述八种的谱峰内总计数； 

B——本底计数。 

进行本底扣除时本底值要考虑相应的测量时间。 

8.3 生长的 228Th 对 232U 影响的校正 

 𝑆SAJ1 U 校232 = 𝑆SAJ U232 − 𝑆SAJ Th228   ········································· (2) 

式中： 

𝑆SAJ1 U校232 ——232U谱峰校正后净计数； 

𝑆SAJ U校232 ——232U谱峰净计数； 

𝑆SAJ Th228 ——228Th谱峰净计数。 

如果铀α源制备好后立即测量，可以不必考虑生长速度仅为0.1%的228Th的干扰，不进行此项校正。 

8.4 示踪剂对 238U 和 234U 影响的校正 

   𝑆SAJ1 U238 校 = 𝑆SAJ U238 − 𝐾1 ∙ 𝑆SAJ1 U 校232  ····································· (3) 

   𝑆SAJ1 U234 校 = 𝑆SAJ U234 − 𝐾2 ∙ 𝑆SAJ1 U 校232  ····································· (4) 

式中： 

𝑆SAJ1 U校238 ——238U谱峰校正后净计数； 

𝑆SAJ1 U校234 ——234U谱峰校正后净计数； 
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𝑆SAJ U校238 ——238U谱峰净计数； 

𝑆SAJ U校234 ——234U谱峰净计数； 

K1，K2为校正系数，由示踪剂制成的α源测量后计算。如果234U含量高，也应对234U对238U的影响进

行校正。 

8.5 224Ra 对 228Th 影响的校正 

 𝑆SAJ1 Th228 = 𝑆SAJ Th228 − 𝐾3 ∙ 𝑆SAJ Ra224    ······································· (5) 

式中： 

𝑆SAJ1 Th228 ——228Th谱峰校正后净计数； 

𝑆SAJ Ra226 ——226Ra谱峰净计数； 

K3一般情况取值0.068。 

8.6 示踪剂对 232Th 和 230Th 影响的校正 

 𝑆SAJ1 Th 校232 = 𝑆SAJ Th232 − 𝐾4 ∙ 𝑆SAJ1 Th232  ····································· (6) 

 𝑆SAJ1 Th230 = 𝑆SAJ Th230 − 𝐾5 ∙ 𝑆SAJ1 Th228  ······································· (7) 

式中： 

𝑆SAJ1 Th232 ——232Th谱峰校正后净计数； 

𝑆SAJ1 Th230 ——230Th谱峰校正后净计数； 

𝑆SAJ Th232 ——232Th谱峰净计数； 

𝑆SAJ Th230 ——230Th谱峰净计数； 

K4，K5－校正系数，由示踪剂制成的α源测量后计算。 

8.7 232Th 对 228Th 影响的校正 

 𝑆SAJ2 Th228 = 𝑆SAJ1 Th228 − 𝑆SAJ1 Th232  ········································· (8) 

式中： 

𝑆SAJ2 Th230 ——230Th谱峰二次校正后净计数； 

在228Th/232Th活度比为1的情况下采用此式。不过实际上样品里往往228Th/232Th活度比大于1，因此有

时要进行不加示踪剂的样品实测，以求出该项比值进行校正。 

8.8 228Th 离开母体后自身衰变的校正 

 𝑆SAJ3 Th228 = 𝑆SAJ2 Th228 ∙ 𝑒𝜆228𝑡 ············································ (9) 

式中： 
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𝑆SAJ3 Th230 ——230Th谱峰三次校正后净计数； 

  𝜆228 = 9.927 × 10−4/d，t为离开母体后至进行测量的时间，单位为d。 

8.9 各种比值的计算 

 U234 / U238 = 𝑆SAJ1234U/𝑆SAJ1238U   ········································ (10) 

 Th230 / U234 =
𝑆

SAJ1 Th230 ∙𝑆
SAJ1 U232

𝑆
SA1J U234 ∙𝑆

SAJ3 Th228
∙ ( Th228 / U232 )SP ······························ (11) 

8.10 铀、钍含量的计算 

 U = 𝐷SP · 𝑆SAJ1 U238 · 𝑚SP/(0.75 ∙ 𝑆SAJ U232 · 𝑚SA) ······························· (12) 

 Th = 𝐷SA · 𝑆SAJ1 U232 · 𝑚SP/(0.24 ∙ 𝑆净 Th228 校 3 · 𝑚SA) ···························· (13) 

式中： 

DSP－示踪剂的放射性活度浓度； 

mSP－示踪剂质量，单位为克（g）； 

mSA－样品质量，单位为克（g）。 

在钍含量计算中应考虑228Th/232U的平衡系数（1.027）。 

8.11 年龄的计算 

根据 

 
Th230

U234 =
U238

U234 · (1 − 𝑒−λ230𝑡) + 
λ230

λ230−λ234
(1 −

U238

U234 ) · [1 − 𝑒−(λ230−λ234)𝑡] ················· (14) 

式中： 

λ230 = 9.217 × 10−6/a； 

λ234 = 2.795 × 10−6/a。 

8.12 各个核素的计数误差 

𝛿 = √𝑆SA 

根据误差传递公式求出各种比值及含量的误差。 

8.13 年龄误差的计算 

设234U/238U＝A±ΔA ；230Th/234U＝B±ΔB  

用A＋ΔA，B－ΔB和A－ΔA，B＋ΔB两组值代入年龄计算公式求出年龄误差。 

9 精密度和正确度 

本方法使用之α谱仪的测定精度优于2％，示踪剂的不确定度为±3％，在样品满足测年要求的前提

下，年龄测定结果的不确定度为试样年龄的±5％左右。 

10 质量保证和控制 
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样品测试过程中，质量控制要求应符合DZ/T0130.8《地质矿产实验室测试质量管理规范 第8部分：

同位素地质样品分析》的规定。操作人员应具备相应实验技术的能力，按作业指导书从事实验测定工作。

使用的仪器定期进行检定或校准，确保有效期内使用仪器。分析测试过程中，采用标准物质和重复分析

等方法进行质量保证与控制，每批样品的重复性测试，按不少于20 %的比例进行平行样分析。 
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A  
A  

附 录 A  

（资料性） 

分析质量监控 

分析质量监控按中华人民共和国地质矿产行业标准DZ/T 0130.8《地质矿产实验室测试质量管理规

范第8部分：同位素地质样品分析》执行。 

有关标准物质的证书值列于表A.1。其中GBW-04412、GBW-04413用于监控整个分析流程。 

表A.1 铀系年龄测定标准物质 

标准物质 类型 U (10-6g/g) 234U/238U 230Th/234U 年龄（ka） 

GBW-04412 粉末 9.31±0.28 1.86±0.04 0.57±0.02 85±4 

GBW-04413 粉末 2.20±0.17 1.42±0.04 0.69±0.02 118±6 

 

 


