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摘要：（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ定年是一种有效的低温热年代学定年技术，现已被广泛应用于地质研究的各个领域，
而矿物中４Ｈｅ同位素的有效提取和含量准确测定是该技术的关键。磷灰石和锆石是（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ定年最常
用的矿物，其４Ｈｅ提取条件及铀钍含量测定方法都较为成熟；而其他矿物（如磁铁矿、橄榄石、针铁矿、石榴子
石等）的研究则相对较少。文章介绍了当前国内外（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ研究中采用的４Ｈｅ同位素提取方法———真空
炉加热法和激光加热法，激光加热法因具有低４Ｈｅ背景值和耗时短的优点而成为主要的提取方法。以磷灰
石样品测试为例，介绍了成都地质矿产研究所建立的采用激光加热法和四极杆质谱提取４Ｈｅ同位素及其含
量测量过程、含量计算和校正方法。指出未来（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ测试技术除继续改进现有分析方法外，应加强对
更多不同矿物的测试研究。
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（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ定年是当前热门的一种低温热年
代学定年技术，该技术因具有对温度敏感和精度高

的优点，而被运用于地质体定年、古地形研究、地质

体热演化、近地表构造活动等地质研究［１－６］。该定

年技术是利用锕系元素α衰变产生４Ｈｅ（α离子）发
展而来的，而对于多数矿物特别是磷灰石、锆石，其

含有的４Ｈｅ同位素主要由 Ｕ、Ｔｈ衰变产生。假设矿
物中不含有原始４Ｈｅ同位素，则４Ｈｅ生成的基本方程
可以表示为［２］：

４Ｈｅ＝８×２３８Ｕ［ｅｘｐ（λ２３８ｔ）－１］
＋７×（２３８Ｕ／１３７．８８）［ｅｘｐ（λ２３５ｔ）－１］
＋６×２３２Ｔｈ［ｅｘｐ（λ２３２ｔ）－１］ （１）

式（１）中，４Ｈｅ、２３８Ｕ和 ２３２Ｔｈ指测量的原子数，ｔ为放
射性积累的时间或氦的年龄，λ２３８、λ２３５、λ２３２分别
为２３８Ｕ、２３５Ｕ和２３２Ｔｈ的衰变常数，（１／１３７．８８）代表了
现今的２３５Ｕ和２３８Ｕ的比率（丰度之比）。根据公式
（１）可知为了获得待测矿物的年龄，需要准确测定
其中的４Ｈｅ、２３８Ｕ和２３２Ｔｈ同位素含量，而４Ｈｅ同位素
提取和含量测定相对于２３８Ｕ、２３２Ｔｈ难度更大，因此建
立不同矿物中４Ｈｅ同位素的有效提取和含量准确测
定的方法对于（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ定年技术十分重要。本
文归纳总结了目前国内外（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ研究中采用
的４Ｈｅ同位素提取技术———真空炉加热法和激光加
热法，并简要介绍成都地质矿产研究所（以下简称

“本实验室”）建立的４Ｈｅ同位素含量测试方法。

１　矿物中４Ｈｅ同位素的提取
早期（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ研究采用双样品法测定同位

素含量：即把待测矿物样品分为两份，分别测定其中

的４Ｈｅ和２３８Ｕ、２３２Ｔｈ的同位素含量［７－８］。当时为了避

免由于样品中 Ｕ、Ｔｈ含量不均一而产生的误差，一
般选取尺寸较大的矿物颗粒作为待测样品。但是在

实际研究中发现，如果缺乏对样品中 Ｕ、Ｔｈ分布的
详细研究，那么事实上很难确保样品颗粒尺寸满足

Ｕ、Ｔｈ含量均一的要求［２，９］。因而随后通过研究改

进了分析方法，采用单样品法测试矿物样品：即测定

同一份样品中母体与子体同位素含量。单样品法虽

然克服了双样品法的不足，但是增加了４Ｈｅ同位素
的提取难度，因为提取时一方面需要让样品矿物颗

粒尽可能完全释放出其含有４Ｈｅ，另一方面还要避
免造成样品中母体同位素 Ｕ、Ｔｈ的损失，以确保随
后其含量的准确测定。（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ研究中大多采
用将待测矿物置于真空条件下，通过加热的方式提

取待测矿物中４Ｈｅ同位素。加热的方式主要是真空
炉加热法和激光加热法。

１．１　真空炉加热法
真空炉加热法是先将待测矿物装入金属容器

中，然后放入耐高温真空炉内加热提取４Ｈｅ。早期
实验中多以不锈钢或钛作为容器材料，后来为了提

高加热效果以及适应更高提取温度的需要，多采用

传热性好且耐高温的铂金罐作为样品容器，并将其

运用 于 不 同 矿 物 中 的 ４Ｈｅ提 取［１０－１１］。Ａｃｉｅｇｏ
等［１２－１３］在测定橄榄石矿物的（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ研究中，
采用将样品装入纯铂金罐中（Ｐｔ纯度 ＞９９．９９％），
置于适合低Ｕ、Ｔｈ含量样品的特制真空炉内加热提
取４Ｈｅ，结果表明该法能够有效提取出需高温提取
条件且尺寸较大的矿物颗粒中的４Ｈｅ，并且不会影
响随后的铀、钍含量的准确测定。

加热系统产生的４Ｈｅ气体会干扰样品的测定，
而系统产生的４Ｈｅ高背景值会使样品的选择受到限
制。由于早期真空炉加热产生的４Ｈｅ背景值较高，
因而只能测定体积很大的或者年龄超过几十个百万

年的矿物样品。虽然随着技术的改进，该法已能测

定几个百万年甚至更年轻的矿物样品，但是耗时较

长仍是该法的主要缺点［１４－１７］。

１．２　激光加热法
激光加热法是利用激光技术加热样品提取

４Ｈｅ。相对于真空炉加热法，激光加热法具有４Ｈｅ背
景值更低、耗时更短的优点。最初研究者采用激光

直接加热矿物样品，实验中发现激光虽能够使样品

完全释放出其含有的４Ｈｅ，但同时也会造成 Ｕ、Ｔｈ的
损失。他们推测认为这与激光加热时样品受热不均

有关［１８－１９］。

Ｈｏｕｓｅ等［２０］采用激光间接加热矿物的方法克

服了此缺点，他们将矿物装入一个微小的（１ｍｍ×
１ｍｍ）纯铂或钯胶囊中，然后使用激光加热胶囊，因
为铂、钯良好的导热性能够让胶囊内样品均匀受热，

从而避免了直接加热带来的 Ｕ、Ｔｈ的损失；并且胶
囊在加热时产生的４Ｈｅ气体极低，不会对样品中的
４Ｈｅ测定造成干扰。Ｈｏｕｓｅ等［２０］使用该法对一些磷

灰石标准样品和榍石标准样品年龄测定发现，该法

与真空炉加热法测定的年龄一致，并且具有更高的

准确性和灵敏度。随后激光加热法逐渐被广大实验

室所采用，并相继运用于锆石、萤石、榍石、磁铁矿等

不同矿物中的４Ｈｅ提取。该加热法是目前（Ｕ－Ｔｈ）／
Ｈｅ研究中４Ｈｅ同位素提取的主要方法［２１－２８］。

采用激光加热法，根据待测矿物种类以及铀钍

—５２—

第１期 胡志中，等：矿物中４Ｈｅ同位素提取和含量测定研究 第３１卷



含量测定的预处理方法而选择不同金属作为胶囊材

料。磷灰石样品多采用纯铂金作为胶囊材料，其脱

气后通常不从胶囊内取出，直接使用 ＨＮＯ３加热溶
解［２９－３０］。对于锆石等难溶的矿物，一般需要在高温

高压下用混合酸才能将其溶解，但在此条件下铂胶

囊容易被溶解，可能形成１９５Ｐｔ４０Ａｒ＋和１９８Ｐｔ４０Ａｒ＋等干
扰物影响铀的测定，因此锆石样品溶解前必须从铂

金胶囊中取出。但在实验中发现采用手工方式将颗

粒与样品分离，可能会造成样品的损失，因而有实验

室采用铌作为样品胶囊，脱气后将含样品的胶囊直

接装入混合酸溶液中在高温高压条件下溶解［３１－３３］。

无论选用真空炉加热法还是激光加热法，提取

矿物中的４Ｈｅ同位素，提取时普遍将每个样品在相
同条件下加热多次以确保提取完全。一般而言，不

含包裹体的磷灰石样品通常加热１～２次就能释放
出绝大部分的４Ｈｅ。但有些锆石样品却表现出很强
的４Ｈｅ保留能力，需要多次加热才能释放出绝大部
分的４Ｈｅ。部分磁铁矿样品提取时也出现了同样的
情况，而造成此现象的原因目前还不明确，还有待进

一步的研究阐明［２，３２，３４］。

２　４Ｈｅ同位素含量测定
４Ｈｅ同位素从矿物中提取后，需要通过测定和

含量校正以获知其准确含量，而（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ研究
中较多采用四极杆质谱仪测定样品中的４Ｈｅ同位素
含量，并以３Ｈｅ稀释剂为内标和已知含量的４Ｈｅ气体
为标准的方式对其含量进行校正［２９，３５］。目前本实

验室（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ研究采用的是 ＡＳＩ公司制造的
Ａｌｐｈａｃｈｒｏｎ系统———４Ｈｅ同位素提取和含量测定仪
进行相关测试，该仪器采用的激光加热法和四极杆

质谱提取并测定矿物中的４Ｈｅ含量，含量校正方法
类似前面所述。以磷灰石为例，本实验室４Ｈｅ同位
素提取和测定包括以下步骤。

（１）装入样品：将挑选出来符合测试要求的颗粒
装入铂金胶囊中，轻轻加紧胶囊两端使颗粒固定于胶

囊中，但同时保证气体能够交换。然后将包裹样品的

胶囊装入样品盘内（一次最多可装入２５个胶囊），再
将样品盘置于真空室中抽取真空，当系统真空维持在

１０－６Ｐａ时，则准备测定系统中４Ｈｅ气体。
（２）系统中４Ｈｅ气体测定：打开仪器中３Ｈｅ气罐

向系统加入一定体积的３Ｈｅ气体并和系统中的４Ｈｅ
气体混合，充分混合后的气体通过浓缩和纯化进入

ＨＩＤＥＮ四极杆质谱仪测定４Ｈｅ和３Ｈｅ的峰高比值，

以检查系统背景值是否正常，并用于随后的校正计

算，该比值表示为（４Ｈｅ／３Ｈｅ）Ｂｌａｎｋ。
（３）４Ｈｅ标准气体的测定：打开仪器中３Ｈｅ气罐

和４Ｈｅ标准气罐加入与之前测试时同等体积的３Ｈｅ
气体及一定体积已知准确含量的４Ｈｅ气体，通过相
同的过程测定其比值，此测定在样品测定前后进行

多次，取其平均值用于校正计算，该平均比值表示为

（４Ｈｅ／３Ｈｅ）Ｓｔａｎｄａｒｄ。
（４）磷灰石样品测定：采用激光加热样品胶囊

５ｍｉｎ（加热温度约为 ９５０～１０００℃），测定过程与
４Ｈｅ标准气体测定过程相同（但不加入标准４Ｈｅ气
体），此测定重复１～２次，以确保样品完全释放出
４Ｈｅ同位素，该比值表示为（４Ｈｅ／３Ｈｅ）Ｓａｍｐｌｅ。

（５）４Ｈｅ同位素含量计算：通过以上测定，样品
中的４Ｈｅ同位素含量可以通过以下计算获得：

ｎ（４Ｈｅ）Ｓａｍｐｌｅ＝ｎ（
４Ｈｅ）Ｓｔａｎｄａｒｄ×

　　　　　
（４Ｈｅ／３Ｈｅ）Ｓａｍｐｌｅ－（

４Ｈｅ／３Ｈｅ）Ｂｌａｎｋ
（４Ｈｅ／３Ｈｅ）Ｓｔａｎｄａｒｄ－（

４Ｈｅ／３Ｈｅ）Ｂｌａｎｋ
（２）

式（２）中，ｎ（４Ｈｅ）Ｓａｍｐｌｅ为样品中
４Ｈｅ同位素的物质的

量，ｎ（４Ｈｅ）Ｓｔａｎｄａｒｄ为
４Ｈｅ标准气体的平均物质的量，其

他物理量的含义同前面所述。由于４Ｈｅ标准气罐中
４Ｈｅ标准气体物质的量会随着气瓶使用次数而发生
变化，因而需要定期校正罐中标准４Ｈｅ气体物质
的量。

当前（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ测试常采用 Ｄｕｒａｎｇｏ磷灰石
作为该方法的标准样品，并用于质量控制。表１为
本实验室对 Ｄｕｒａｎｇｏ磷灰石的测定结果，每个样品
在相同条件下加热两次，测定时系统中４Ｈｅ背景值
约为０．０１０ｎｃｃＳＴＰ。从实验结果可知第２次提取
出的４Ｈｅ含量约为第１次的０．１５％，且接近系统背
景值，表明此第１次加热时就已提取完样品中的４Ｈｅ
同位素。测试时磷灰石样品通常在相同条件下加热

２～３次，虽然不含包裹体的磷灰石样品通常一次加
热就能释放出其中绝大部分的４Ｈｅ，但通过多次加
热以确保样品中４Ｈｅ释放完全。

表 １　Ｄｕｒａｎｇｏ磷灰石样品中４Ｈｅ测定结果
Ｔａｂｌｅ１　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆ４ＨｅｉｎＤｕｒａｎｇｏａｐａｔｉｔｅｓａｍｐｌｅｓ

磷灰石

样品

第一次萃取

４Ｈｅ含量
（ｎｃｃＳＴＰ）

ＲＳＤ／％
（ｎ＝１０）

第二次萃取

４Ｈｅ含量
（ｎｃｃＳＴＰ）

ＲＳＤ／％
（ｎ＝１０）

Ｄｕｒａｎｇｏ－１ ７．７２８ ０．０８ ０．０１１ ３．９１
Ｄｕｒａｎｇｏ－２ ７．９２２ ０．０６ ０．０１０ ２．７９
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３　结语
（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ年代学定年技术经过多年发展，

特别是４Ｈｅ同位素的提取和含量测定方法的不断改
进，提高了该定年技术的准确度和精密度。目前，磷

灰石和锆石是（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ定年最常用的矿物，其
４Ｈｅ提取条件及铀钍含量测定方法都较为成熟；而
其他矿物（如磁铁矿、橄榄石、针铁矿、石榴子石等）

的研究相对较少。未来（Ｕ－Ｔｈ）／Ｈｅ测试技术除继
续改进现有分析方法外，也应加强对更多不同矿物

的测试研究，从而为该方法运用于更多领域提供有

力的技术支持。
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