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全自动!"#$／%&#$激光探针定年系统

空白本底与微量样品定年

高洪林

北京大学地球与空间科学学院“造山带与地壳演化”教育部重点实验室，北京，!6678!

摘 要 氩&氩定年法中系统的空白本底是实现微区微量定年的关键条件。在北京大学“造山带与地壳演化教育部重点实验

室全自动96:;／$":;激光探针定年系统”上以<=>&?@黑云母标样为试验样品进行了!个颗粒、$个颗粒和@个颗粒的全熔法

定年以及8个颗粒的9步、"步、!9步、!"步和?9步的分步释氩年龄谱测试。获得的@个氩同位素空白本底水平表明，本系统

已经完全具备对中生代或更老的地质样品进行单颗粒全熔法等时线定年的能力。矿物或岩石光片原位全熔法定年的空白本

底条件也已经具备。在适当增加样品量情况下（如!6个颗粒），几个百万年的年轻样品全熔等时线定年也可以实现。去除干

扰分子对$#:;空白本底的影响，以及系统长期稳定运行后$#:;空白本底的逐渐降低，实现微量样品的分步释氩年龄谱定年是

必然的。
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! 引言

激光熔样方法引入96:;／$":;定年，不仅大大减

少了样品的用量，同时也大大降低了系统的空白本

底水 平，使 地 质 样 品 的 微 区 微 量 定 年 成 为 可 能

（P3+;13，!"8$；L3**3G，!""8；T,;0，!"7!）。而在

此基础上发展起来的矿物样品原位定年为许多地质

问题提供了一个非常有效的技术手段（N-)**)/F等，

!"77；N)50*3F等，!""8）。

氩&氩定年法中系统的空白本底、氩同位素质量

分辨率以及氩同位素测量绝对灵敏度是实现微区微

量定年的$个关键参数。质量分辨率和绝对灵敏度

主要由质谱离子源参数、电磁铁调节控制与探测精

度以及探测器灵敏度所决定；而空白本底水平却依

赖于熔样方法、样品仓、纯化系统等条件。

对于质量分辨率和绝对灵敏度而言，当系统调
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节到正常运行状态时，这两个参数将达到设计值并

稳定不变。对于系统的空白本底，正常情况下会随

着系统的正常运行出现一个缓慢降低的过程，之后

会稳定下来。

系统空白本底是微量定年的下限。对于!"#$／
%&#$定年方法而言，通过引入激光熔样方法以及改

进系统硬件，可以显著降低系统空白本底，减少样品

用量。对于一套正常运行的系统而言，虽然可以通

过系统烘烤或长期稳定运行等进一步降低本底，但

降低幅度会很小，在其他条件不变的情况下，系统空

白本底将决定微量定年的样品最小用量。

北京大学全自动!"#$／%&#$激光探针定年系统

采用’!""质谱系统，双真空样品仓，两阶段锆铝泵

纯化方式，()*连续激光器熔样方法，压缩空气制动

全自动阀门，由程序控制全自动运行，实现了微区微

量定年和高效率自动控制运行（系统详细情况将另

文介绍）。通过对+,-.*’黑云母标样进行系统测

试，将对该系统空白本底水平和系统微量定年样品

用量的下限有一个明确的认识，这对于今后用该系

统进行微区微量定年分析提供了十分有价值的参考

依据。

* 标样测量与空白本底测量方法

选用最常用的/.#$和!"#$／%&#$定年法标样北

京房山花岗岩中的+,-.*’黑云母进行氩的’个同

位素信号强度的测量。测量方法包括全熔法和分步

释氩熔融法。

!"# 全熔法

全熔法测年分别对0个、%个和’个黑云母片

状颗粒进行聚焦激光一次性熔融测年。激光能量

%1’2，激光在!"3内升温到%1’2，停留!"3使样

品全部熔融。采用两个锆铝泵对融出气体进行纯

化，第一阶段纯化时间4"3，第二阶段纯化时间04"
3。’个氩同位素的测量均使用电子倍增器进行。

每一个测量循环按顺序完成!"#$、%&#$、%4#$、%5#$
和%6#$’个同位素的测量，共测量0"个循环，然后

将每个氩同位素0"个测量循环的强度回归到融出

气体放入质谱的“零”时刻。信号强度的测量采用电

流强度测量法，信号强度以纳安（7#）为单位记录。

!"! 分步释氩熔融法

分步释氩测年法对5个片状黑云母颗粒分别进

行!步、&步、0!步、0&步和*!步的分步释氩测年。

采用非聚焦激光逐步升温熔融法，激光束斑为*
88直径的圆形光斑，激光能量从"14!%1’2逐渐

增加。每一步的熔融时间均为0’3。纯化和测量方

法与聚焦激光全熔法相同。

对系统空白本底的测量采用每间隔!个标样或

每!步释氩测量测一个本底空白。个别情况下每个

样品或每一步释氩测量测一个本底。本底的测量为

4个循环，回归方法与标样相同。

测量已知摩尔数的空气的氩同位素信号强度，

获得系统在电子倍增器单位增益下的绝对灵敏度为

*1%&!90":0"8;<=3／7#。通过绝对灵敏度可以将

氩同位素信号强度由纳安（7#）换算为摩尔。表0
是测量结果的原始数据统计结果。其中信号强度为

未扣除本底的强度，单位为摩尔。电子倍增器增益

（与法拉第杯测量信号强度的比值）为%0""倍。信

号强度平均值的计算采用算术平均值法。

% 氩同位素的信号强度与空白本底强

度比值分析

氩同位素测量信号强度均受仪器的影响，包括

电子倍增器相对于法拉第杯的增益、系统绝对灵敏

度等。除去仪器的影响外，’个氩同位素的测量信

号强度影响因素各不相同。

$"# %&’(的信号强度与本底空白
!"#$信号强度主要取决于样品矿物种类、样品

量和样品年龄，快中子反应堆中(>和/的核反应

成因产生的!"#$可以通过对监测物质的测量进行校

正，一般情况下这部分!"#$与放射性成因!"#$相比

几乎可以忽略。全熔法测年中0个、%个和’个颗

粒情况下!"#$信号强度分别为%1&490":0"8;<=3、

0*1!’90":0"8;<=3和061’%90":0"8;<=3，相应得

到的 空 白 本 底 强 度 为 "1""4!90":0" 8;<=3、

"1"0"90":0"8;<=3和"1"0090":0"8;<=3。在%
种情况下标样信号强度和空白本底强度的比值分别

为!5’倍、0*!’倍和0’0!倍。在使用一个微小的

+,-.*’黑云母片进行全熔法定年时，系统获得的
!"#$的信号强度仍然是空白本底的!5’倍。在样品

矿物种类和样品量不变的前题下，按照+,-.*’黑

云母标准年龄0%0?>计算，如果样品年龄为0?>，

测量信号强度与空白本底比值会在%16倍左右。如

果适当增加样品量，对于0?>的年轻样品，测量信

号强度与空白本底比值会提高到几十倍，这样的倍

率完全可以获得可靠的年龄数据。单就!"#$的测量

来讲，系统的空白本底水平已经完全具备对0?>
甚至更年轻样品进行全熔法测年的条件。

数据显示，信号强度与空白本底强度的比值与

样品量没有呈现严格的正比例关系，原因尚不清楚。

如果二者是正比例关系，则可能!"#$的测量信号强
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表! "#$%&’黑云母标样的全熔法和分步释氩测年中氩同位素信号强度与空白本底强度

()*+,! -./0)+.01,02.13.004566.7,48/50.25159,2.0151)+:,+1)0;21,9%<,)1.0/:,)2=8,:,01=2.0/"#$%&’*.51.1,

测试

编号

样品量

／颗粒

数

测试

方法
数据类型

!"#$／%&"’&"摩尔 ()#$／%&"’&"摩尔 (*#$／%&"’&"摩尔 (+#$／%&"’&"摩尔 (,#$／%&"’&"摩尔

信号 本底 信号 本底 信号 本底 信号 本底 信号 本底

&""-*.
"!／()

& 全熔法

(,个测量

数据总和
&!(/()+ "/("-& --/"!*-"/""-*()"/(("",&"/""-+)&"/"-,&(("/""+-+*"/"0)-"&"/""))-(

平均值 (/)*(&!"/""*()&"/,&-!0""/""""+)"/"")&,)"/""""++"/"""+-0"/"""-"&"/""&,!0"/"""-+0
信号强度／

空白本底
!+!/,)- ++0-/0(- &&)/"+* (/,"+ 0/)*-

&""-*.
!"／+,

( 全熔法

(+个测量

数据总和
!,"/,+)"/(+""*,+&/,+,&)"/"")(0,"/)0*("!"/""(+))"/",)&!&"/""+)!*"/&0-)-,"/"&&+,!

平均值 &-/!0"+"/"&"""-&/)(+&)!"/"""-0(*"/"-0)"&"/"""&"("/""&*+""/"""-&0"/""!&(-"/"""(&*
信号强度／

空白本底
&-!!/*-& +,(-/+0* -0&/!,, */,)* &-/))!

&""-*.
++／&",

0 全熔法

("个测量

数据总和
!!,/!-)"/-)!),0+"/!&),&"/""*)"&"/)(*-(0"/""("")"/"0*)(*"/""0,**"/&(0,&*"/"")!)"

平均值 &,/0(!!"/"&")-!-/,"*&(!"/"""((""/"(!+!)"/"""&&("/""-&*("/"""-&&"/""0"-("/"""(0-
信号强度／

空白本底
&0&(/0*0 +)"(/!(, ("+/0&( &"/(!, &!/-+"

&""(".
",，"*

+
分步释

氩（!步）

,个测量

数据总和
,)/+0(0"/")-&(0&"/)(,()"/"""*!0"/&!&&)&"/"""0"""/""!&+*"/"""++&"/"&,*)+"/""&,-,

平均值 &&/,-00"/"&0(00&/*--+(-"/"""&!&"/"-(0(("/""""*!"/""",)+"/"""&-)"/""-*&0"/"""-+&
信号强度／

空白本底
+0+/&&0 &-)-+/&++ -*"/&00 0/!"( &"/(*+

&""-).
"+，&"

+
分步释

氩（)步）

&,个测量

数据总和
!"/))!,"/&000**,/(!"+-)"/""&**,"/"*!&!)"/""&!+""/""(+","/""-+-)"/"&0),&"/""!*(,

平均值 -/0,-","/"")+-!"/(),-),"/"""&&+"/""0-,""/"""")&"/"""-(-"/"""&+""/"""))*"/"""("-
信号强度／

空白本底
-,(/!+* ((*+/&!0 0+/*"- &/(,0 (/("0

&""-).
&&，&-

+
分步释

氩（&!步）

-!个测量

数据总和
(+/&"!*"/-*")&+0/,0(",-"/"&"+,*"/"++"),"/""-&+!"/""00)-"/""(!,+"/"&0!)!"/"",(,(

平均值 &/0!,"0"/"&&+"!"/-(00!("/"""!!*"/""(-&("/"""")&"/"""-(-"/"""&!!"/""",!,"/"""-,,
信号强度／

空白本底
&(-/"), 0-0/+,, (0/("* &/,&& -/!-)

&""-).
&(，&!

+
分步释

氩（&)步）

(!个测量

数据总和
,(/*(-+"/(!,,&&)/)&)0&("/""!0!!"/&(!"+!"/""-)+*"/""+-()"/""0",&"/"-&""+"/"")!(0

平均值 &/*++(+"/"&"&)!"/-)&+0""/"""&(!"/""()!("/""""*)"/"""-&("/"""&!*"/""",&*"/"""-+*
信号强度／

空白本底
&*!/&,! -&++/-() !!/("( &/!() -/--(

&""-).
"!，"0

+
分步释

氩（-!步）

!!个测量

数据总和
!,/",!,"/!-*("&+/((0!)&"/-+&,,-"/")*&,,"/""!,&,"/"&,*,&"/""*(&-"/"((0-&"/"&,-+"

平均值 &/"!,)-"/"")+!!"/&,,+&,"/"""&*)"/""--(&"/"""&"0"/"""(*("/"""&*)"/"""+,&"/"""(,)
信号强度／

空白本底
&"+/!!( **-/")0 -&/-!* -/"-, -/",-

度除了受样品量影响外，还与系统硬件有关。另一

个原因是样品颗粒的不均一性造成颗粒数与样品质

量不成比例。如果二者本身不是正比例关系，则需

要今后进一步工作以获得二者的确切关系。

释氩步数分别为!步、)步、&!步、&)步和-!
步的年龄谱测年中，每个释氩阶段的!"#$信号强度

平均值依次为&&/,(%&"’&"12345、-/0,%&"’&"

12345、&/00%&".&"2345、&/**%&"’&"12345以 及

&/"0%&"’&"12345。各自相应的空白本底强度平均

值分别为"/"&0%&"’&"12345、"/"&"%&"’&"12345、

"/"&-%&"’&"12345、"/"&"%&"’&"12345和"/"&"%
&"’&"12345。信号强度与空白本底比值分别为+0+
倍、-,(倍、&(-倍、&*!倍和&"+倍。对释氩步数与

每个释氩阶段的信号强度与空白本底比值进行趋势

分析，结果表明释氩步数达到("步时，二者的比值

约为*"倍。释氩步数为0"步时，比值约为0"倍。

分析结果表明，除了特别年轻的样品，系统空白本底

水平完全能够适应步数多达0"步的精细年龄谱的
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测试。
!"#$系 统 空 白 本 底 平 均 值 为"%"&&’&"(&"

)*+,-，换算为单位增益的空白本底为.%!/’&"(&0

)*+,-（以电子倍增器对法拉第杯的增益为.&""计

算）。

按照合理趋势，&1步的分步释氩测量中单一释

氩阶段的平均信号强度与本底空白比值应该比&!
步的时的比值低，而实际数据却高于后者。具体原

因有待进一步分析。

!"# !$%&、!’%&和!(%&的信号强度与本底空白
.1#$信号强度主要取决于样品中2的含量和

样品在快中子反应堆中的照射时间，快中子反应堆

中!345及!.45的核反应成因产生的.1#$可以通过

对监测物质的测量进行校正，一般情况下这部分
.1#$也可以忽略。6个氩同位素中，.1#$与./#$的

空白本底是最低的，所有本底测量数据的.1#$值平

均为"%"""3&’&"(&")*+,-。.1#$的测量信号强度

只与样品矿物种类和样品量有关而与样品年龄没有

关系。经过快中子反应堆正常照射的样品，.1#$的

信号强度值都会比本底空白值大的多。从本文实际

数据看，即时是样品量最小的&个颗粒全熔法，比值

仍然高达七千多倍，而3!步释氩年龄谱测量中，单

一阶段的平均比值依然高达//"多。.1#$的空白本

底问题基本可以不用考虑。
./#$的测量信号强度主要包括!345、.12和!&2

的核反应成因产生的./#$和大气./#$。本文./#$的

所有空白本底测量数据平均值为"%""""1.’&"(&"

)*+,-。由于./#$的空白本底强度很低，加上./#$并

不直接参加样品年龄的计算，./#$的空白本底水平

对测年的影响也可以忽略。
.7#$主要是由!"45和.12在快中子反应堆中通

过核反应产生的，其测量的信号强度主要用于校正

由核反应产生的.0#$和.1#$。.7#$测量信号强度主

要取决于照射时间与测量时间间隔。本文数据表

明，.7#$测量信号强度也受样品量影响，但二者并非

线性关系。通常情况下.7#$的空白本底与.1#$和
./#$接近，本文.7#$本底空白所有测量数据的平均

值为"%"""&/’&"(&")*+,-。信号强度与空白本底

比值平均为!%/倍。

上述.1#$、./#$和.7#$的.个本底空白强度值

"%"""3&’&"(&")*+,-、"%""""1.’&"(&")*+,-和

"%"""&/’&"(&")*+,-换算为 单 位 增 益 后 分 别 为

0%77’&"(&/)*+,-、.%"’&"(&/)*+,-和6%/&’
&"(&/)*+,-，基本可以代表系统正常运行时相应氩

同位素的空白本底水平。

!"! !)%&的信号强度与本底空白
.0#$主要来自于样品中的大气.0#$以及在快

中子反应堆中由!"45转化来的.0#$。.0#$的信号强

度与样品年龄无关，与样品量、样品中45的含量以

及样品中的吸附大气有关，而后.个因素最终都可

以归结到样品量上。从本文数据看，对于全熔法测

年，.0#$信号强度随着样品量增大而增加，对于分步

释氩测年，随着释氩步数增加，单一释氩阶段的信号

强度减弱，实际数据证实了.0#$信号强度与样品量

之间的这种正相关关系。

全熔法测年中不同样品量测试获得的系统空白

本底以及分步释氩测年法中不同释氩步数得到的
.0#$系统空白本底基本稳定，变化范围为"%"""300
’&"(&")*+,-至"%""".01’&"(&")*+,-，算术平均

值为"%"""."!’&"(&")*+,-。全熔法测年中&个、.
个和6个黑云母颗粒对应的.0#$信号强度与空白本

底比值分别为6%1/倍、&3%11倍和&!%37倍。分步

释氩测年中对应于!步、1步、&!步、&1步和3!步

释氩测年的.0#$信号强度与空白本底比值依次为

&"%.1倍、.%.倍、3%!.倍、3%33倍和3%"0倍。
.0#$信号强度主要用于在测量的!"#$信号强

度中扣除大气!"#$。由于需要将样品的.0#$信号强

度（扣除本底以及由!"45和.64+的核反应产生的

.0#$）扩大316%6倍后作为大气!"#$扣除，.0#$的误

差也会被放大316%6倍，因此.0#$的系统空白本底

大小对样品表观年龄的准确性和误差大小有很大的

影响。

按照.0#$信号强度比空白本底大于6倍的标

准，系统目前已经完全具备了&.&85年龄的矿物

单颗粒定年的条件。百万年级的年轻样品可以通过

增加样品量的方法获得可靠的表观年龄。对于分步

释氩年龄谱定年方法9:;<36黑云母7个颗粒在1
步释氩时，单一释氩阶段的.0#$信号强度与空白本

底之比仅有.倍多。这就意味着要实现微量样品的

分步释氩年龄谱定年，需要进一步降低系统的空白

本底水平。

! 氩同位素系统空白本底分析与预测

根据美国伯克利地质年代中心!"#$／.1#$激光

探针定年系统长期对其系统的空白本底测量数据，

在对质量歧视进行校正之后，!"#$与.0#$比值的正

常范围为/"!3""之间。本系统的.种样品量全熔

法测年中空白本底的!"#$与.0#$比值分别为."倍

和.&倍，6种释氩步数的分步释氩测年中空白本底

的!"#$与.0#$比值分别为67倍、.3倍、!!倍、.7倍
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和!"倍。#个数据的平均值为$"倍，该值没有落

在伯克利地质年代中心监测的数据范围之内。

根据对%个氩同位素空白本底的信号强度与质

量数峰形分析，系统中存在微弱的&$’(分子干扰

峰。其中&$’)、&$’$、&$’!、&$’、和&$ 依次形成

对)*+,到$"+,的干扰。表!对%个干扰分子质量数

及其与相应氩同位素的质量分辨率（氩同位素质量

数与二者质量数差的比值）进行了对比。

质量数对比结果及峰形分析表明，&$对$"+,的

干扰使得实测的$"+,空白本底中含有一定的&$成

分，而并非完全由$"+,产生。去除&$干扰峰强度

后，$"+,空白本底将至少降低一半，空白本底的)*+,
与$"+,比值将大于-*倍。随着系统长期正常运

行，$"+,空白本底本身也将逐渐降低，)*+,与$"+,
比值将逐渐加大。在)*+,空白本底不变的情况下，

如 果)*+,与$"+,比值为.**，则系统的$"+,空白本

表! 氩同位素及其干扰分子的质量数与质量数对比

"#$%&! "’&#()*+&,-’(,./01)2/3-).,4)()5&4#.6(’&*)%&78%&+&,-’()2(’&,3,.(&32&3&.7&*)%&78%&4

干扰分子 &$’) &$’$ &$’! &$’ &$
干扰分子质量数（原子质量单位） )*/*$.! $0/*!$) $-/*.%" $#/**#- $"/****

受干扰的氩同位素 )*+, $0+, $-+, $#+, $"+,
氩同位素质量数（原子质量单位） $0/0"!) $-/0")* $#/0"!# $"/0""- $%/0"#%

干扰分子与氩同位素质量数差 */*"-- */*%0" */*%!0 */*).* */*$!%
干扰分子与氩同位素质量分辨率 %-. "%) #.- 0*! ..*#
受干扰程度（根据峰形分析获得） 完全不受干扰 基本不受干扰 基本不受干扰 基本不受干扰 受一定程度干扰

底约为*/***..1.*2.*34567，对于#个微小颗粒的

89’:!%黑云母标样，!)步分步释氩年龄谱测年的

每个释氩阶段的$"+,信号强度与本底空白比值约为

"倍，完全可以获得高精度的表观年龄数据。

% 结论

在电子倍增器相对于法拉第杯测量信号强度的

增益为$.**倍的条件下，系统正常运行时)*+,到
$"+,的 空 白 本 底 分 别 为 */*..1.*2.* 34567、

*/***!.1.*2.* 34567、*/****0$1.*2.* 34567、

*/***.-1.*2.*34567和*/***$*)1.*2.*34567。

单位 增 益 的 空 白 本 底 强 度 依 次 为$/)-1.*2."

34567、"/##1.*2.- 34567、$/**1.*2.- 34567、

%/-.1.*2.-34567和0/-.1.*2.-34567。用法拉

第杯测量，则分别相当于*/.)%3;、*/**!-3;、

*/**.$3;、*/**!)3;和*/**).3;。

从现有的空白本底水平看，北京大学全自动
)*+,／$0+,激光探针定年系统已经完全具备对中生

代或更老的地质样品进行单颗粒全熔法等时线定年

的能力。矿物或岩石光片原位全熔法定年的空白本

底条件也已经具备。适当增加样品量情况下（ 如.*
个颗粒），几个百万年的年轻样品全熔等时线定年也

可以实现。利用本系统已经完成了./.<=钾长石

（.*个颗粒）的精确定年。

本底测量数据进一步证实了该系统的高精度和

低本底。在当前系统的运行状态下，%个氩同位素

中，)*+,到$#+,的空白本底水平完全具备了对几个

百万年的年轻样品进行微量（几个"*目的片状矿物

颗粒）分步释氩（释氩步数为几十步）测年的条件。
$"+,空白本底受干扰分子&$的影响，对于微量

样品的分步释氩定年精度产生一定的影响。表现为

.$.<=的89’:!%黑云母标样，当样品量为#个颗

粒时，!)步分步释氩测年时单一释氩阶段的$"+,信

号强度与空白本底的比值仅有!倍多。随着采用系

统烘烤等方法去除干扰分子的影响，以及系统长期

稳定运行时$"+,空白本底的逐渐降低，实现微量样

品的分步释氩定年是必然的。
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