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沥青铀矿的年龄测定方法改进
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摘 要 本文对核行业标准方法“沥青铀矿、晶质铀矿的年龄测定方法”进行了改进。主要采用同位素稀释高分辨等离子体

质谱法（DL&>FH&:7）测定铀矿物中的铀含量，提高了测量的准确度，提高了分析速度。此外，改进了铀铅分离流程，降低了全
流程本底，大大减小了样品用量，提高了6>:7法测定铅同位素组成的准确度。
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十多年来，核工业北京地质研究院使用《沥青铀

矿、晶质铀矿的年龄测定方法》方法测试了大量样

品"，为社会提供了大量同位素地质年龄测定数据。

随着科技的进步，特别是以>FH&:7为测量手段的
标准方法陆续颁布实施，如美国材料测试协会在最

近几年颁布了使用>FH&:7测定铀同位素组成和含
量的方法$，使得样品用量大大减小，并有可能对单

颗粒铀矿物年龄进行测量。因此，对过去的标准方

法进行改进，提高分析方法的灵敏度和准确度尤为

必要。

! 实验部分

=>= 主要仪器、材料和试剂
采用高分辨双聚焦等离子体质谱仪，%S%&

:%R6型（郭冬发等，!"""）。热表面电离质谱仪，
:A6/#!／MW>7NHLNX%&6。增／减压快速分离装
置（郭冬发等，/KKK；谭靖等，/KK0）。阴离子交换树
脂（/KK#IKK目，强碱型）。盐酸、硝酸、氢氟酸、高
氯酸均为亚沸蒸馏纯化试剂。所用水均为!$1/

:%去离子水，容器为石英和聚四氟乙烯器皿。

=>? 样品制备

=>?>= 试样的消解和分样 用电子天平称K1!Y#
K1/K’.试样（精确至K1KK!’.），放入聚四氟乙烯
闷罐中，加K1Y’S浓硝酸，0滴氢氟酸，加热分解试
样。待试样溶液蒸干后，加两滴高氯酸赶氟，用#
’<*／S盐酸将其转化成氯化物。用!’S/’<*／S
盐酸溶解试样，冷至室温。将试样溶液分成两份，其

中一份约/／0，为试液A，另一份约!／0，准确称重
（精确至K1KKK!.）。向少的溶液加入约K1/./K$H+
和/0YC稀释剂溶液，准确称重（精确至K1KKK!.），
微热使同位素均一化，冷至室温，得试液X。
=>?>? 试液-中铅的分离 铅分离交换柱的处
理：将阴离子交换树脂装入石英交换柱中，树脂高

/Y’’。用#’<*／盐酸、高纯水依次淋洗交换柱，用

/’<*／S盐酸平衡交换柱。
铅的分离：将试液A加入交换柱内，用/1K’S

/’<*／S盐酸淋洗交换柱。用!1Y’S#’<*／S盐酸
解析铅，用试样杯接收解析液，蒸干，盖好盖，备热电
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离质谱分析铅同位素比值。

!"#"$ 试液%中铀、铅的分离 ! 铀、铅分离交换
柱的处理：将阴离子交换树脂装入交换柱中，树脂高

!"##。用$#%&／’盐酸、去离子水依次洗交换柱，
用!#%&／’盐酸平衡交换柱；" 铀铅的分离：将试
液(蒸干，用)#’!#%&／’盐酸，微热溶解试样，冷
至室温，加入交换柱内，用)*"#’!#%&／’盐酸淋
洗交换柱，用)*"#’$#%&／’盐酸解析铅于试样杯
中，蒸干，盖好盖，备热电离质谱分析铅同位素比值

用，用)*+#’高纯水解析铀于试样杯中，备,-./
01分析铀同位素比值。
!"$ 铀、铅同位素比值测定
按照仪器的最佳工作条件，用23/,-./01测

定!4"5／!465比值，用7,01测定.8同位素比值。
根据比值测量结果，可以计算铀和铅的含量。

! 结果与讨论

#"! 全流程本底水平
全流程本底控制，一直是同位素分析面临的首

要问题。核工业北京地质研究院洁净实验室达到的

铀全流程本底为!*!"9)+:));，铅全流程本底为
4*4$9)+:)+;。
#"# 铀铅分离条件
阴离子交换树脂分离铀铅具有分离效果好、本

底低、速度快的特点，一直是本实验室使用的方法。

最近，一种新的分离方式，即非常压微型柱分析装

置#（谭靖等，!++4），可以大量减少试剂用量，提高
分离速度。此次采用改进的铀铅分离法，铀铅的解

吸体积控制在)*"#’以内，而回收率达<6=以上。
#"$铀含量测定
使 用 ,>/23/,-./01 法 标 准 参 考 物 质

?(@+AA!+中铀含量的结果列于表)。结果表明，

表!&’()*(&+,(-.法测定标准物质/%012##1中
铀的测定结果

34567! 38797:;6<=>;94?@;A@?<8797>7974B7A4<79@46
（/%012##1）5C&’()*(&+,(-.
测定次数 5／=
)
!
4
A
"
$

$<*$$
$<*B$
$<*)<
$<*B$
B+*)6
B+*!<

平均值
标准偏差

$<*6)
+*A+

测量结果的标准偏差小于+*$=，可以满足5/.8法
同位素地质年龄计算要求。

#"2 铅同位素比值测定

23/,-./01测定铅同位素组成的准确度不如
7,01技术。此次采用核工业北京地质研究院引进
的7,01仪器测定原样和混合样中铅同位素组成，
其中混合物中铅同位素比值结果用于稀释法铅含量

计算（表!）。
表# 3&-.测定铅标准参考物质/%012##1结果
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#"E 年龄计算结果
应用改进的方法，测定沥青铀矿标样?(@+AA/

!+（表4）。结果表明，本方法与参考值吻合。

表$ 分析结果的重复性计算结果
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参数 平均结果 重复性（!）
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4 结论
（)）由于改进了分析流程，降低了全流程本底，
大大减小了样品用量，提高了分析速度。

（!）本方法可,>/23/,-./01准确测定沥青铀
矿中的铀含量，标准偏差为+*A=。
（4）对年龄为B+0C的铀矿样品，结果的不确
定度小于!0C。
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