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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3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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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），新制订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3部分，采用激光剥蚀-电感耦合等离

子质谱技术，测定锆石微区铀-铅年龄。该方法稳定可靠，方便快捷，具有可溯源性，可规范和保证各

检验检测机构为地调、科研提供准确、可靠的锆石微区铀-铅年龄测试数据。 

 

 



DZ/T0184.3—202X 

1 

  

地质样品同位素分析方法 

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 

警示——使用本标准的人员应有正规实验室工作的实践经验。本部分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 

本文件规定了激光剥蚀-电感耦合等离子体质谱法测定锆石微区原位铀-铅年龄的方法。 

本文件适用于年龄为36-1068 Ma的锆石铀-铅年龄的测定。 

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。 

GB/T 6379.2 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第2部分：确定标准测量方法重复性与

再现性的基本方法。 

GB/T 6379.4 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）第4部分：确定标准测量方法正确度的

基本方法。 

GB 8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定。 

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。 

JJF 1159 四级杆电感耦合等离子体质谱仪校准规范。 

3 术语和定义 

DZ/T 0184.1对涉及到的术语进行了定义，本文件没有需要界定的术语和定义。 

4 方法原理 

激光剥蚀-电感耦合等离子体质谱（LA-ICP-MS）测定锆石年龄的基本原理是将激光束聚焦于锆石

样品表面使之剥蚀气化，由载气将样品微粒（气溶胶）送至ICP-MS等离子体中电离，经质谱系统进行

质量过滤，最后用接收器分别检测202Hg、204Pb、206Pb、207Pb、208Pb、232Th和238U不同质荷比的离子，

进而得到207Pb/206Pb、207Pb/235U、206Pb/238U、208Pb/232Th同位素对比值。测试顺序为每测定8-10个待测样

品点分析一组锆石外部标准样品（例如：锆石标准+8-10个测试样品点+锆石标准），通过锆石外部标准

物质获得相关同位素对的校准因子来校准质量歧视和元素分馏效应，再根据放射性衰变定律计算待测样

品年龄。 

5 试剂和材料 
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除非另有说明，在分析中所用试剂均为符合国家标准的分析纯化学试剂。 

5.1 高纯氦载气，纯度 ≥99.999%。 

5.2 氩气，纯度 ≥99.996%。 

5.3 无水乙醇，优级纯。 

5.4 锆石国际标准物质，GJ-1、Plešovice、91500 等（见表 B.1），作为外部标准。 

6 仪器设备 

6.1 电感耦合等离子体质谱仪，按 JJF 1159 经过检定。 

6.2 激光剥蚀系统，能量密度大于 3 J/cm2。 

7 分析步骤 

7.1 准备工作 

7.1.1 样品的预处理 

7.1.1.1 在双目显微镜下挑选合适的锆石用双面胶粘于载玻片上，放上 PVC 环，将环氧树脂和固化剂

进行充分混合后注入 PVC 环中，待树脂充分固化后剥离样品靶。对样品靶打磨和抛光后进行反射光、

透射光和阴极发光照相，查明样品表面的裂隙、内部包裹体以及是否存在成分环带。 

7.1.1.2 样品测定之前用酒精擦拭样品表面，除去可能的污染。 

7.1.2 仪器参数调试 

7.1.2.1 启动 ICP-MS，启动后至少稳定 30 min，使其工作稳定。 

7.1.2.2 调试 ICP-MS，使用调谐液对 ICP-MS 仪器参数进行调节，以获得较高的灵敏度和稳定性。 

7.1.2.3 激光剥蚀系统和 ICP-MS 联机。 

7.1.2.4 装样，用无水乙醇将样品表面擦拭干净，除去可能的污染；手动装入锆石靶。 

7.1.2.5 启动激光剥蚀系统（LA），载气（He 气）流速通过激光软件逐步增加到设定值，连续冲洗

样品池约 30 分钟，除去样品池和气路中可能存在的普通 Pb。 

7.1.2.6 联机后调试，连续剥蚀人工合成硅酸盐玻璃 NIST SRM610，优化仪器参数，对仪器灵敏度、

稳定性和氧化物产率进行优化，使 238U/232Th ≈ 1。 

7.1.2.7 建立 ICP-MS 分析方法，选择需要测定的同位素。 

7.1.2.8 编制样品分析表，标准和样品测试前先对空白进行测量，测试时采用空白-标样 A，空白-标

样 A，空白-标样 B，空白-样品，空白-样品，……，空白-样品，空白-标样 A，空白-标样 A，空白-标

样 B，的测试流程。前后两组标准之间插入 8-10 个样品点。标样 A 为锆石标样，作为定量校准标样，

标样 B 为锆石标样，作为质量监控标样。 

7.2 样品的分析步骤 

7.2.1 选择测试点位 

根据锆石反射光、透射光和阴极发光图像，选取锆石样品测试点位。 

7.2.2 激光剥蚀 

根据锆石大小及U和Pb含量选择合适的激光束斑和剥蚀频率，按照样品分析表的顺序进行剥蚀。 
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7.2.3 质谱分析 

每个测试点的时间间隔为载气吹扫至剥蚀信号降低至背景值，按照样品分析表的顺序进行分析。 

7.2.4 定量校准 

通过对样品前后两组标样的测定来校准未知样品的数据。标样A用来校准锆石的年龄。 

7.2.5 质量监控 

标样B为已知推荐值的锆石标准物质，为质量监控标样，随同测试样品分析。 

8 分析结果的表述和计算 

8.1 分析结果的表述 

由于锆石初始Pb同位素比值可以认为接近0，所以锆石样品的铀-铅年龄以下式表示： 

 Pb∗206 U∗238⁄ = e𝜆1𝑡 − 1 ··············································· (1) 

 Pb∗207 U∗235⁄ = e𝜆2𝑡 − 1 ··············································· (2) 

Pb∗207 Pb∗206⁄ =
1

137.881

(e𝜆2𝑡 − 1)

(e𝜆1𝑡 − 1)
 

  ······························································· (3) 

式中： 

206Pb*、207Pb*——样品放射性成因的Pb同位素； 

238U、235U——样品现今的U同位素； 

λ1、λ2——分别为238U、235U的衰变常数； 

t——样品形成以后在封闭体系中所经历的时间，即样品的年龄。 

8.2 分析结果的计算 

同位素比值分馏校正按公式（4）计算，计算中的误差传递为公式（5）： 

𝑅cor
sam = 𝑅mea

sam ∗ 𝑅ref
std ∗ (

1

𝑅mea1
std

∗ (1 −
𝑡sam − 𝑡mea1

std

𝑡mea2
std − 𝑡mea1

std
) +

1

𝑅mea2
std

∗
𝑡sam − 𝑡mea1

std

𝑡mea2
std − 𝑡mea1

std
) 

  ······························································· (4) 

𝜎𝑅corsam = 𝑅cor
sam ∗

√
  
  
  
  
  

(
𝜎𝑅corsam

𝑅mea
sam )

2

+ (
𝜎𝑅ref

std

𝑅ref
std
)

2

+

((1 −
𝑡sam−𝑡mea1

std

𝑡mea2
std −𝑡mea1

std ) ∗
𝜎
𝑅mea1
std

(𝑅mea1
std )

2)

2

+ (
𝑡sam−𝑡mea1

std

𝑡mea2
std −𝑡mea1

std ∗
𝜎
𝑅mea2
std

(𝑅mea2
std )

2)
2

((1 −
𝑡sam−𝑡mea1

std

𝑡mea2
std −𝑡mea1

std ) 𝑅mea1
std⁄ + (

𝑡sam−𝑡mea1
std

𝑡mea2
std −𝑡mea1

std ) 𝑅mea2
std⁄ )

2  

  ······························································· (5) 

公式（4）中： 

𝑅mea
sam——样品测定的同位素比值； 

𝑅cor
sam——样品校正后的同位素比值； 

𝑅ref
std——同位素外标std的同位素比值。 

𝑅mea1
std 、𝑅mea2

std ——样品前后两次测定同位素外标std的同位素比值； 

𝑡sam、𝑡mea1
std 、𝑡mea2

std ——样品及前后两次测定同位素外标的时间（实际计算中以分析次序代表时间

变化）。 
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公式（5）中： 

𝜎𝑅corsam——样品的不确定度； 

𝜎𝑅ref
std——外标std推荐值的不确定度； 

𝜎𝑅mea1
std ——在样品前测定同位素外标std的不确定度； 

𝜎𝑅mea2
std ——在样品后测定同位素外标std的不确定度。 

9 精密度和正确度 

9.1 精密度 

按GB/T 6379.2的规定方法选择2个不同年龄的锆石标样在八家实验室进行了方法精密度试验，八家

实验室对2个锆石年龄水平的试样11次测定结果的统计，得到的重复性限和再现性限，如表1。 

表1 方法精密度 

分析项目 水平范围（m） 重复性限 r 再现性限 R 

铀-铅年龄（Ma） 338.0~1059.9 25.0 26.5 

9.2 正确度 

按照GB/T 6379.4的规定方法，选择2个不同年龄的锆石标样在八家实验室进行了方法正确度试验，

得到方法正确度数据（见表A.1）。 

10 质量保证和控制 

10.1 每批样品分析，采用重复样分析和标准物质验证等方法进行质量保证和控制； 

10.2 分析者应能熟练操作电感耦合等离子体质谱和激光剥蚀系统，并能正确的处理实验数据； 

10.3 仪器定期检定或校准，在有效使用期内； 

10.4 按照 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》进行质

量控制。 
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附 录 A  

（资料性） 

方法精密度与正确度 

方法精密度与正确度统计结果见表A.1。 

表A.1 仪器参考工作条件 

统计参数 
水平 

1 2 

参加实验室数目（p） 8 8 

可接受实验室数（p） 8 8 

真值或接受值（μ） 1059.9 338.0 

总体平均值（m） 1058.3 337.9 

重复性标准差（Sr） 8.8 3.8 

重复性（r） 9.4 4.0 

再现性标准差（SR） 25.0 10.7 

再现性（R） 26.5 11.2 

测量方法偏倚（δ） -1.6 -0.1 

δ-A*SR -8.3 -2.9 

δ+A*SR 5.2 2.8 

注：A*SR 为测量方法偏倚的 95%的置信区间 
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附 录 B  

（资料性） 

标准物质 

常用锆石铀-铅年龄标准物质的推荐值见表B.1。 

表B.1 常用锆石铀-铅年龄标准物质的推荐值 

标准物质 类型 推荐年龄（Ma） 

GJ-1 锆石 599.8 

Plešovice 锆石 338.0 

91500 锆石 1059.9 
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