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４０Ａｒ／３９Ａｒ定年矿物绢云母的提纯研究

张彦

（自然资源部深地动力学重点实验室，中国地质科学院地质研究所，北京 １０００３７）

摘要：绢云母的４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄是研究矿床形成年龄的重要手段，但是４０Ａｒ／３９Ａｒ定年矿物绢云母的提纯一直
是一个难题。现有分离提纯方法得到的绢云母集合体中通常含有微斜长石，如本研究中常规磁选 －重液法
得到的微斜长石含量在０～２８％，常规悬浮液法得到的微斜长石含量在３％～４５％。当绢云母集合体中的微
斜长石含量超过１０％时，会直接影响测年的准确性。为探索一种有效的绢云母提纯方法，本文首先考察了
常规磁选－重液法和常规悬浮液法的提纯效果，实验结果表明两种方法得到的绢云母纯度均不高，而且常规
悬浮液法的粒度有时很细，不能满足定年要求。进而采用超声波解离－悬浮液法对磁选 －重液法得到的含
微斜长石的绢云母集合体进行了条件实验，绢云母的纯度从２８％提高到７７％，微斜长石相对于绢云母的含
量从１２．５％降为０。绢云母的粒度大于１μｍ的占比在９５％以上，最小粒度大于０．３５６μｍ，大于３９Ａｒ核反冲
丢失的理论估算值０．０８μｍ，该粒度下的绢云母在接受中子照射过程中不会引起明显的核反冲丢失，对中高
温阶段的４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄影响不大。研究认为，对于采用磁选 －重液法得到的绢云母集合体，当其中的微斜
长石含量大于１０％时，可以采用超声波解离－悬浮液法进一步富集绢云母，降低微斜长石的含量，保证测年
的准确性。

关键词：４０Ａｒ／３９Ａｒ定年；绢云母提纯；微斜长石；３９Ａｒ核反冲丢失；超声波解离；悬浮液法
要点：

（１）提高４０Ａｒ／３９Ａｒ定年矿物绢云母提纯率的关键是去除绢云母集合体中的微斜长石。
（２）超声波解离－悬浮液法得到的绢云母粒度不会引起明显的核反冲丢失。
（３）超声波解离－悬浮液法可以显著提高绢云母的纯度，保证测年的准确性。
中图分类号：Ｐ５９７．３；Ｐ６１９．２７３ 文献标识码：Ａ

在许多矿床的近矿蚀变岩石中，广泛分布着浅

色细鳞片状的绢云母。绢云母化与成矿的热液－交
代作用的最早阶段有关，因此绢云母的４０Ａｒ／３９Ａｒ年
龄可以大致代表同期成矿的矿石的成矿年龄，是研

究矿床形成年龄的重要手段［１－１３］。４０Ａｒ／３９Ａｒ测年法
不仅要求待测样品的纯度高，粒度也不能太细，因为

该方法需要将含钾矿物在核反应堆中用热快中子照

射，将３９Ｋ变成３９Ａｒ，在照射过程中，由于产生的３９Ａｒ
原子得到中子传递的动能会在矿物结构中发生位

移［１４－３１］，位移距离的理论估算值为０．０８μｍ［１５］，这
种现象称之为核反冲效应。这种核反冲效应会导致

矿物颗粒边缘产生的一部分３９Ａｒ位移到颗粒以外，
称之为核反冲丢失，导致丢失３９Ａｒ部分的颗粒边缘
（对应低温阶段放出的气体）的年龄会偏老（假定颗

粒边缘的４０Ａｒ没有丢失），因此４０Ａｒ／３９Ａｒ测年法通
常要求待测样品的粒度为４０～６０目（３８０～２５０μｍ）
或６０～８０目（２５０～１８０μｍ），以保证颗粒内部（对
应中高温阶段放出的气体）的３９Ａｒ原子不会因为核
反冲效应而移出颗粒以外。然而，由于绢云母鳞片

粒度很小（粒度一般小于１１０μｍ，其主要部分的粒
度小于３０μｍ），而且绢云母与石英、碳酸盐、硫化物
以及被绢云母交代的长石残余非常紧密地交生在一
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起，使得绢云母在单矿物分离时存在着很大的困难。

现有的分离提纯方法得到的绢云母纯度高低不等，

大部分都含有微斜长石。如本研究的 Ｘ射线衍射
定量分析结果表明微斜长石的含量在 ０～４５％之
间，当微斜长石的含量相对于绢云母的含量超过

１０％时，会影响测年的准确性。因此，需要研究出一
种更好的分离提纯方法作为现有方法的补充。

绢云母提纯的关键之一是使绢云母与其他矿物

解离，由于绢云母的粒度很细，采用常规的破碎磨细

方法会使其他矿物进入细粒的绢云母集合体中，给

后续的提纯带来困难。因此，国外已有学者采用反

复冷冻 －解冻的方法［３２］使黏土矿物（粒度小于

２μｍ）与其他矿物分离，目的是使其他矿物不会被过
磨碎，然后采用悬浮液法取得了不错的效果。绢云

母的提纯也可以采用这种破碎方法，但需要研制专

门的冷冻－解冻装置，而且对于质地致密的岩石样
品需要几天的时间才能彻底散开［３３］。此外，法国研

究人员Ｃｌａｕｅｒ［３４］指出超声波也是破碎含黏土矿物
岩石的一种选择，但需要控制超声波对矿物的作用

时间。

我国选矿实验室为了保证绢云母的粒度，大部

分都是采用常规磁选－重液法分离出含绢云母矿物
的集合体，粒度 ６０～８０目，最细不超过 １００目
（１４９μｍ）。选出的集合体中绢云母和微斜长石的
含量高低不等。有的实验室将样品破碎到１００目以
下，采用常规悬浮液法选出绢云母矿物的集合体，这

种方法获得的绢云母和微斜长石的含量也是高低不

等。为了使绢云母与其他矿物完全解离，有的实验

室会进一步磨碎矿物，导致绢云母及其他矿物存在

过磨碎现象，得到的绢云母集合体的粒度在０．０５μｍ
左右，小于理论估算的核反冲丢失距离，使测得的
４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄偏老［２３］。李贺臣［３５］将含绢云母的全

岩样品破碎至１～２ｍｍ，清洗脱泥后在超声波水槽
中振动１０ｍｉｎ，然后把全部悬浮液收集起来作为最
终的提纯产品进行了４０Ａｒ／３９Ａｒ测年分析，但并未对
分离提纯后的绢云母集合体进行纯度和粒度分析，

该文中说明了３个样品的年龄结果与地质情况基本
是一致的，１个样品的年龄结果偏年轻，该方法的优
点是不会使矿物过粉碎，值得借鉴。本文在前人工

作的基础上，首先考察了常规磁选 －重液法和常规
悬浮液法的提纯效果，然后对超声波解离 －悬浮液
法进行条件试验，对提纯后的样品进行纯度和粒度

检验，拟建立一种有效的绢云母提纯方法，提高
４０Ａｒ／３９Ａｒ定年的准确性。

１　实验部分
１．１　绢云母磁选－重液法提纯流程

（１）粗选：将样品破碎至 ６０～８０目（２５０～
１８０μｍ），然后用簸箕振动，把上部含绢云母集合体
的矿物收集起来，放入磁性分离机内，把绢云母集合

体中磁性矿物分离除去。此步骤可重复多次，尽量

把磁性矿物都分离除去。

（２）重液提纯：用三溴甲烷作为重液，根据需要
选择重液的密度，把含绢云母集合体中的重矿物分

离除去，尽可能提高绢云母的纯度。

（３）提纯：干燥后的绢云母集合体在镜下观察，
根据镜下结果再次利用电磁精选或重液精选，进一

步提纯绢云母集合体的纯度。

１．２　绢云母常规悬浮液法提纯流程
常规悬浮液法是将岩石样品破碎到 １００目

（１５０μｍ）以下，加水搅拌，有时需加入六偏磷酸钠
促进样品分散，然后将上层悬浮液多次沉淀，取最后

一次的上层悬浮液作为最终的含绢云母矿物的

集合体。

１．３　绢云母超声波解离－悬浮液法提纯流程
将磁选 －重液法得到的 ６０～８０目（２５０～

１８０μｍ）的绢云母集合体样品放入烧杯中，加入适量
水，然后置于超声波水槽中进行振动，目的是使绢云

母与其他矿物解离而不会使其他矿物被粉碎，根据

需要确定超声波振动时间，然后根据需要确定悬浮

液的沉淀时间，最后根据需要取相关段的悬浮液，晾

干待测。

１．４　Ｘ射线衍射分析
本项研究中为了检验绢云母集合体的提纯效

果，需要对绢云母集合体进行矿物定量分析，矿物定

量分析采用 Ｘ射线衍射法，所用仪器为日本理学
Ｄ／ｍａｘ－ｒＢＸ射线衍射仪，测量条件为：工作电压
４０ｋＶ，工作电流 １００ｍＡ，发散狭缝 １°，防散射狭缝
１°，接收狭缝０．３ｍｍ，扫描范围３°～７０°，扫描速度
８°／ｍｉｎ，采样步长０．０２°。计算方法为绝热法。Ｘ射
线衍射法的测试精度为：当矿物含量＞４０％时，相对
偏差＜１０％；当矿物含量在２０％ ～４０％时，相对偏
差＜２０％；当矿物含量在 ５％ ～２０％时，相对偏差
＜３０％；当矿物含量＜５％时，相对偏差＜４０％。
１．５　激光粒度分析

本项研究中为了检验绢云母集合体的粒度，需

要对绢云母集合体进行粒度分析。粒度分析采用激

光粒度分析仪，仪器型号是 Ｍａｓｔｅｒｓｉｚｅｒ２０００。
Ｍａｓｔｅｒｓｉｚｅｒ２０００激光粒度分析仪的测量范围宽，
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测量的粒度范围为 ０．０２～２０００μｍ，重现率优于
０．５％，准确率优于１％。

２　结果与讨论
２．１　绢云母提纯方法效果分析
２．１．１　磁选－重液法

表１　采用磁选－重液法获得绢云母集合体粉晶Ｘ射线衍射矿物定量分析结果
Ｔａｂｌｅ１　Ｘ－ｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｅｒｉｃｉｔｅ－ｂｅａｒｉｎｇａｇｇｒｅｇａｔｅｓｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｗｉｔｈｍａｇｎｅｔ－ｈｅａｖｙｌｉｑｕｉｄｍｅｔｈｏｄ

样品编号
绢云母集合体中矿物相对含量（％）

石英 绢云母 绿泥石 斜长石 微斜长石 方解石 纤铁矿 赤铁矿 蒙皂石
多型

ＦＳ１ ３５ ２９ ２０ ９ ４ ３ 　－ － － 　２Ｍ１
ＦＳ３ １９ ６２ １９ － － － － － － 　２Ｍ１
ＦＳ４ － ６８ １２ － １３ － － － ７ 　２Ｍ１
ＦＳ５ ２７ ２０ ２４ １３ ７ － － － ９ 　２Ｍ１
ＦＳ６ ２５ ３１ ２４ － １１ － ９ － － 　２Ｍ１
ＦＳ７ － ３３ ３９ － ２８ － － － － 　２Ｍ１
ＦＳ８ ５８ ２６ １１ － ５ － － － － 　２Ｍ１
ＦＳ９ ９７ ３ － － － － － － － 　２Ｍ１
ＦＳ１０ ６８ ２８ － － ４ － － － － 　２Ｍ１
ＦＳ１１ ６８ ２８ － － ４ － － － － 　２Ｍ１
ＦＳ１２ ５５ ３１ － ７ ３ － － ４ － 　２Ｍ１
ＦＳ１３ － ７９ ７ － １４ － － － － 　２Ｍ１
ＦＳ１４ ４７ ５３ － － － － － － － 　２Ｍ１
ＦＳ２０ ４２ ２８ １０ ６ ４ － － － １０ 　２Ｍ１
ＦＳ２５ １０ １４ ５７ １１ ８ － － － － 　２Ｍ１
Ｗ ５３ ３０ ６ ７ ４ － － － － 　２Ｍ１

注：表中“－”表示未检出，下面各表同。

表２　采用常规悬浮液法获得绢云母集合体粉晶Ｘ射线衍射矿物定量分析结果
Ｔａｂｌｅ２　Ｘ－ｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｅｒｉｃｉｔｅ－ｂｅａｒｉｎｇａｇｇｒｅｇａｔｅｓｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｗｉｔｈｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

样品编号
绢云母集合体中矿物相对含量（％）

石英 绢云母 绿泥石 斜长石 微斜长石 方铅矿 闪锌矿 高岭石 黄铁矿 方解石

ＦＳ１５ ６６ ２７ － ４ ３ － － － － －
ＦＳ１６ ３２ １６ ３ － ４４ － － － ５ －
ＦＳ１７ ４１ ２８ － － ２２ － － － ９ －
ＦＳ１８ ４７ ２６ － － ２２ － － － ５ －
ＦＳ１９ ４０ １２ － － ４５ － － － ３ －
ＦＳ２１ － ４９ － － － ２３ １８ １０ － －
ＦＳ２２ ２３ １３ ６ － ２３ － － － ２ ３３

为了考察磁选 －重液法的提纯效果，本研究对
来自不同选矿实验室的采用磁选 －重液法得到的
１６件绢云母集合体样品（粒度为６０～８０目）进行粉
晶Ｘ射线衍射定量分析，结果见表１。１６件绢云母
集合体样品的绢云母含量为３％ ～７９％，石英含量
为０～９７％，微斜长石含量为０～２８％。由此可见，
磁选－重液法得到的绢云母集合体纯度不等，有的
纯度很差。在这些杂质中，对年龄有影响的是微斜

长石，微斜长石的分子式是 Ｋ［ＡｌＳｉ３Ｏ８］，其钾含量

一般比绢云母要高，因此微斜长石的存在会影响绢

云母的年龄，其影响的程度与微斜长石的含量有关，

微斜长石含量越低影响越小，所以选矿时尽可能把

微斜长石去除。

２．１．２　常规悬浮液法
为了考察常规悬浮液法的提纯效果，本文对来

自不同选矿实验室采用常规悬浮液法得到的７件绢
云母集合体样品进行粉晶 Ｘ射线衍射定量分析。
这些样品编号为 ＦＳ１５～ＦＳ２２，其中 ＦＳ１５～ＦＳ１９样
品是采用同样的提纯条件得到的，粒度近似。并对

样品ＦＳ１５及ＦＳ２１进行了激光粒度分析，分析结果
分别见表２和表３。表２结果表明，常规悬浮液法
得到的绢云母矿物集合体的纯度高低不等，大部分

纯度很差，其中绢云母含量在１２％ ～４９％，石英含
量在０～６６％，微斜长石含量在０～４５％。表３结果

—１０６—
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表３　采用常规悬浮液法获得绢云母集合体激光粒度分析结果
Ｔａｂｌｅ３　Ｇｒａｉｎｓｉｚｅｓｍｅａｓｕｒｅｄｂｙｌａｓｅｒｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅａｎａｌｙｚｅｒｆｏｒｓｅｒｉｃｉｔｅ－ｂｅａｒｉｎｇａｇｇｒｅｇａｔｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｗｉｔｈｃｏｎｖｅｎｔｉｏｎａｌｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎ

ｍｅｔｈｏｄ

样品编号ＦＳ１５ 样品编号ＦＳ２１

粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）

１．０９６ － １１．４８２ － ０．０１０ － ０．１０５ － １．０９６ － １１．４８２ －
１．２５９ ０．００ １３．１８３ ８．８９ ０．０１１ ０．００ ０．１２０ ７．９１ １．２５９ ０．００ １３．１８３ ０．１３
１．４４５ ０．００ １５．１３６ ９．０４ ０．０１３ ０．００ ０．１３８ ７．９５ １．４４５ ０．００ １５．１３６ ０．０１
１．６６０ ０．００ １７．３７８ ８．７７ ０．０１５ ０．００ ０．１５８ ７．５４ １．６６０ ０．０１ １７．３７８ ０．００
１．９０５ ０．００ １９．９５３ ８．０７ ０．０１７ ０．００ ０．１８２ ６．６９ １．９０５ ０．２７ １９．９５３ ０．００
２．１８８ ０．０２ ２２．９０９ ７．０３ ０．０２０ ０．００ ０．２０９ ５．４４ ２．１８８ ０．６８ ２２．９０９ ０．００
２．５１２ ０．１４ ２６．３０３ ５．７５ ０．０２３ ０．００ ０．２４０ ３．９３ ２．５１２ １．１９ ２６．３０３ ０．００
２．８８４ ０．３２ ３０．２００ ４．４３ ０．０２６ ０．００ ０．２７５ ２．３４ ２．８８４ １．７７ ３０．２００ ０．００
３．３１１ ０．６３ ３４．６７４ ３．２１ ０．０３０ ０．００ ０．３１６ ０．８２ ３．３１１ ２．３４ ３４．６７４ ０．００
３．８０２ １．０５ ３９．８１１ ２．０９ ０．０３５ ０．００ ０．３６３ ０．００ ３．８０２ ２．８３ ３９．８１１ ０．００
４．３６５ １．６２ ４５．７０９ １．１２ ０．０４０ ０．２３ ０．４１７ ０．００ ４．３６５ ３．１７ ４５．７０９ ０．００
５．０１２ ２．３５ ５２．４８１ ０．３４ ０．０４６ １．１５ ０．４７９ ０．００ ５．０１２ ３．３０ ５２．４８１ ０．００
５．７５４ ３．２２ ６０．２５６ ０．００ ０．０５２ １．９３ ０．５５０ ０．００ ５．７５４ ３．２２ ６０．２５６ ０．００
６．６０７ ４．２４ ６９．１８３ ０．００ ０．０６０ ２．９０ ０．６３１ ０．００ ６．６０７ ２．９１ ６９．１８３ ０．００
７．５８６ ５．３４ ７９．４３３ ０．００ ０．０６９ ４．０６ ０．７２４ ０．００ ７．５８６ ２．４０ ７９．４３３ ０．００
８．７１０ ６．４７ ９１．２０１ ０．００ ０．０７９ ５．４３ ０．８３２ ０．００ ８．７１０ １．７６ ９１．２０１ ０．００
１０．０００ ７．５０ １０４．７１３ ０．００ ０．０９１ ６．６０ ０．９５５ ０．００ １０．０００ １．１１ １０４．７１３ ０．００
１１．４８２ ８．３５ １２０．２２６ ０．００ ０．１０５ ７．４４ １．０９６ ０．００ １１．４８２ ０．５４ １２０．２２６ ０．００

注：表中每个粒度对应的“范围内体积”的数值，表示该粒级与相邻上一个粒级之间具有的所有颗粒的体积分数，以下粒度分析表格中的数据

含义相同。

表明，ＦＳ１５的粒度为１．９０５～５２．４８１μｍ，小于５μｍ
的占 比 为 ６．１３％；ＦＳ２１的 粒 度 为 ０．０３５～
１５．１３６μｍ，小于０．１μｍ的占比约３０％，ＦＳ２１的粒
度超细的原因是选矿人员为了使绢云母与其他矿物

分离，对含绢云母集合体矿物进行了磨细处理。由

此可见，常规悬浮液法得到的绢云母集合体不仅纯

度不高，而且粒度也很难保证。

２．１．３　超声波解离－悬浮液法
为了考察超声波解离 －悬浮液法的提纯效果，

本研究进行了下面的条件试验。

（１）超声波振动时间对提纯效果的影响
将磁选 －重液法得到的６０～８０目绢云母集合

体样品ＦＳ１１放入烧杯中，加入适量水，分别振动不
同时间，来考察超声波振动时间对粒度和提纯效果

的影响，振动结束后将所有振动下来的细粒全部都

收集起来进行粉晶 Ｘ射线衍射定量分析和粒度分
析，分析结果分别见表４和表５。表４中“ＦＳ１１－１
上”表示绢云母集合体样品 ＦＳ１１振动１ｍｉｎ后的上
层悬浮液，“ＦＳ１１－５上”表示绢云母集合体样品
ＦＳ１１振动５ｍｉｎ后的上层悬浮液。

对比表１和表４可知，粒度为６０～８０目的绢云
母集合体样品ＦＳ１１经超声波解离 －悬浮液法振动

表４　采用超声波解离 －悬浮液法获得绢云母集合体粉晶

Ｘ射线衍射矿物定量分析结果

Ｔａｂｌｅ４　 Ｘ－ｒａｙｄｉｆｆｒａｃｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｅｒｉｃｉｔｅ－ｂｅａｒｉｎｇ

ａｇｇｒｅｇａｔｅｓｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｗｉｔｈｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｄｉｓａｇｇｒｅｇａｔｉｏｎ

－ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

样品编号

绢云母集合体中矿物相对含量 （％）

绿

泥

石

绢

云

母

微斜

长石
斜长石 蒙皂石 石盐 闪石 石英

ＦＳ１１－１上 － ６３ ４ － － － － ３３
ＦＳ１１－５上 － ７１ ３ － － － － ２６
ＦＳ２０上－１ １１ ４１ ６ ７ １６ － － １９
ＦＳ２０－２０Ｓ－２ ２３ ７７ － － － － － －
ＦＳ７－１０上 １６ ５３ １２ － － ８ １１ －

１ｍｉｎ后，绢云母的含量从原来的２８％增加到６３％，
微斜长石的含量４％保持不变。经过计算，微斜长
石相对于绢云母的含量从原来的 １２．５％下降为
６％，石英含量从原来的６８％下降到３３％。粒度为
６０～８０目的绢云母集合体样品 ＦＳ１１经超声波解离
－悬浮液法振动５ｍｉｎ后，绢云母的含量从原来的
２８％增加到７１％，经过计算，微斜长石相对于绢云
母的含量从原来的１２．５％下降为４％，石英含量从
原来的６８％下降到２６％。说明延长振动时间会使

—２０６—
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绢云母的含量提高，这主要是因为石英和微斜长石

的粒度比绢云母稍大，延长振动时间即延长了石英

和微斜长石的沉降时间，会使悬浮液中更多的石英

和微斜长石沉淀下来，进而提高了悬浮液中绢云母

的纯度。

表５　采用超声波解离－悬浮液法获得绢云母集合体激光粒度分析结果
Ｔａｂｌｅ５　Ｇｒａｉｎｓｉｚｅｓｍｅａｓｕｒｅｄｂｙｌａｓｅｒｐａｒｔｉｃｌｅｓｉｚｅａｎａｌｙｚｅｒｆｏｒｓｅｒｉｃｉｔｅ－ｂｅａｒｉｎｇａｇｇｒｅｇａｔｅｃｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｗｉｔｈｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｄｉｓａｇｇｒｅｇａｔｉｏｎ

－ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄ

样品ＦＳ１１－１ 样品ＦＳ１１－５

粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）

１．０９６ － １１．４８２ － １．０９６ － １１．４８２ － － －
１．２５９ ０．００ １３．１８３ ９．０４ １．２５９ ０．００ １３．１８３ ９．２７ － －
１．４４５ ０．００ １５．１３６ ９．０１ １．４４５ ０．００ １５．１３６ ９．２６ － －
１．６６０ ０．００ １７．３７８ ８．５５ １．６６０ ０．００ １７．３７８ ８．７８ － －
１．９０５ ０．００ １９．９５３ ７．６９ １．９０５ ０．００ １９．９５３ ７．８７ － －
２．１８８ ０．０１ ２２．９０９ ６．５５ ２．１８８ ０．０１ ２２．９０９ ６．６７ － －
２．５１２ ０．１２ ２６．３０３ ５．２６ ２．５１２ ０．１２ ２６．３０３ ５．２８ － －
２．８８４ ０．３１ ３０．２００ ３．９８ ２．８８４ ０．３１ ３０．２００ ３．９０ － －
３．３１１ ０．６５ ３４．６７４ ２．８１ ３．３１１ ０．６４ ３４．６７４ ２．６１ － －
３．８０２ １．１１ ３９．８１１ １．８５ ３．８０２ １．１０ ３９．８１１ １．４９ － －
４．３６５ １．７４ ４５．７０９ １．１１ ４．３６５ １．７４ ４５．７０９ ０．５４ － －
５．０１２ ２．５３ ５２．４８１ ０．４７ ５．０１２ ２．５４ ５２．４８１ ０．００ － －
５．７５４ ３．４８ ６０．２５６ ０．０３ ５．７５４ ３．５１ ６０．２５６ ０．００ － －
６．６０７ ４．５７ ６９．１８３ ０．００ ６．６０７ ４．６３ ６９．１８３ ０．００ － －
７．５８６ ５．７３ ７９．４３３ ０．００ ７．５８６ ５．８１ ７９．４３３ ０．００ － －
８．７１０ ６．８８ ９１．２０１ ０．００ ８．７１０ ７．００ ９１．２０１ ０．００ － －
１０．０００ ７．８８ １０４．７１３ ０．００ １０．０００ ８．０５ １０４．７１３ ０．００ － －
１１．４８２ ８．６４ １２０．２２６ ０．００ １１．４８２ ８．８５ １２０．２２６ ０．００ － －

样品ＦＳ２０上－１ 样品ＦＳ２０－２０Ｓ－２

粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）
粒度

（μｍ）
范围内体积

（％）

１．０９６ １１．４８２ ０．１４２ － １．００２ － ７．０９６ －
１．２５９ ０．００ １３．１８３ ４．７２ ０．１５９ ０．００ １．１２５ ０．４９ ７．９６２ ６．７１
１．４４５ ０．００ １５．１３６ ３．３７ ０．１７８ ０．００ １．２６２ ０．５３ ８．９３４ ６．３４
１．６６０ ０．０１ １７．３７８ ２．２２ ０．２００ ０．００ １．４１６ ０．６３ １０．０２４ ５．８０
１．９０５ ０．４５ １９．９５３ １．３３ ０．２２４ ０．００ １．５８９ ０．７９ １１．２４７ ５．１０
２．１８８ １．２１ ２２．９０９ ０．６４ ０．２５２ ０．００ １．７８３ １．０５ １２．６１９ ４．３３
２．５１２ ２．３１ ２６．３０３ ０．１０ ０．２８３ ０．００ ２．０００ １．３８ １４．１５９ ３．５２
２．８８４ ３．６７ ３０．２００ ０．００ ０．３１７ ０．００ ２．２４４ １．８１ １５．８８７ ２．７４
３．３１１ ５．１６ ３４．６７４ ０．００ ０．３５６ ０．００ ２．５１８ ２．３２ １７．８２５ ２．０４
３．８０２ ６．６４ ３９．８１１ ０．００ ０．３９９ ０．０３ ２．８２５ ２．９１ ２０．０００ １．４４
４．３６５ ７．９６ ４５．７０９ ０．００ ０．４４８ ０．１１ ３．１７０ ３．５６ ２２．４４０ ０．９７
５．０１２ ９．００ ５２．４８１ ０．００ ０．５０２ ０．２６ ３．５５７ ４．２４ ２５．１７９ ０．６１
５．７５４ ９．６４ ６０．２５６ ０．００ ０．５６４ ０．３５ ３．９９１ ４．９３ ２８．２５１ ０．３７
６．６０７ ９．８０ ６９．１８３ ０．００ ０．６３２ ０．４２ ４．４７７ ５．５７ ３１．６９８ ０．２１
７．５８６ ９．４６ ７９．４３３ ０．００ ０．７１０ ０．４７ ５．０２４ ６．１３ ３５．５６６ ０．０９
８．７１０ ８．６５ ９１．２０１ ０．００ ０．７９６ ０．４８ ５．６３７ ６．５６ ３９．９０５ ０．０４
１０．０００ ７．５１ １０４．７１３ ０．００ ０．８９３ ０．４８ ６．３２５ ６．８１ ４４．７７４ ０．００
１１．４８２ ６．１４ １２０．２２６ ０．００ １．００２ ０．４８ ７．０９６ ６．８７ ５０．２３８ ０．００

从表５粒度分析可知，超声波解离 －悬浮液法

得到的绢云母集合体样品“ＦＳ１１－１上”（振动
１ｍｉｎ）的粒度在１．９０５～６０．２５６μｍ之间，“ＦＳ１１－５
上”（振动５ｍｉｎ）的粒度在１．９０５～４５．７０９μｍ之间，
说明延长振动时间会使较大颗粒的绢云母集合体进

一步解离。操作时应随时观察解离效果，一般振动

的瞬间就会有细粒矿物解离下来，悬浮液立刻变浑

—３０６—
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浊，这时应及时收集解离下来的细粒矿物。粒度分

析结果说明了李贺臣［３５］提出的超声波振动时间

１０ｍｉｎ是不合适的，会使绢云母进一步解离成更细
小的颗粒，可能会造成３９Ａｒ核反冲丢失。

（２）悬浮液沉淀时间对提纯效果的影响
为了考察样品经超声波解离后，悬浮液沉淀时

间对提纯效果的影响，对６０～８０目的绢云母集合体
样品ＦＳ２０进行了２次实验。第一次是超声波振动
１ｍｉｎ，悬浮液不沉淀全部收集起来，然后再振动
１ｍｉｎ，重复前面操作，直到烧杯中不再有细粒矿物被
振动下来，将几次的悬浮液合并在一起摇晃均匀，然

后取悬浮液的上半段进行粉晶 Ｘ射线衍射定量分
析和粒度分析，样品编号为“ＦＳ２０上 －１”。第二次
是超声波振动２０ｓ，悬浮液不沉淀全部收集起来，然
后再振动２０ｓ，重复前面操作，直到烧杯中不再有细
粒矿物被振动下来，将几次的悬浮液合并在一起摇

晃均匀，然后悬浮液沉淀１０ｍｉｎ，取悬浮液的中上段
进行粉晶 Ｘ射线衍射定量分析和激光粒度分析，样
品编号为“ＦＳ２０－２０Ｓ－２”。上述粉晶 Ｘ射线衍射
定量分析结果见表４，激光粒度分析结果见表５。

从表４可知，悬浮液沉淀１０ｍｉｎ后，样品 ＦＳ２０
中的绢云母含量从未沉淀的４１％（ＦＳ２０上 －１）增
加到７７％ （ＦＳ２０－２０Ｓ－２），未经超声波处理的
６０～８０目样品ＦＳ２０中的绢云母含量为２８％（表１）；
微斜长石的含量从未沉淀的６％（ＦＳ２０上 －１）降低
到０（ＦＳ２０－２０Ｓ－２），未经超声波处理的６０～８０目
样品ＦＳ２０中的微斜长石含量为４％（表１，经计算，
微斜长石相对于绢云母的含量为１２．５％）；石英含
量从未沉淀的１９％（ＦＳ２０上 －１）降低到０（ＦＳ２０－
２０Ｓ－２），未经超声波处理的６０～８０目样品ＦＳ２０中
的石英含量为４２％（表１）。说明延长沉降时间会
使石英和微斜长石的含量大幅下降，甚至为 ０。
Ｘ射线衍射定量分析结果说明了李贺臣［３５］提出的

把全部悬浮液都收集起来是不合适的，悬浮液中仍

然含有微斜长石和石英等细粒矿物，延长沉降时间

会使粒度稍大的石英和微斜长石更多地沉淀到底

部，而使悬浮液上部的绢云母纯度大大提高。

从表５可知，绢云母集合体样品 ＦＳ２０－２０Ｓ－２
的粒度在０．３５６～３９．９０５μｍ、０．３５６～１μｍ之间的
部分占３．０８％，在１～５μｍ之间的部分占３６．３４％，
大于５μｍ的部分占 ６０．５８％，绢云母的粒度大于
１μｍ的部分约占９５％以上。
２．１．４　三种提纯方法小结

通过以上三种方法提纯效果的比较，可以看出

超声波解离－悬浮液法的提纯效果比较好，通过控
制超声波的振动时间和悬浮液的沉降时间可以大幅

提高绢云母的纯度，微斜长石的含量大幅降低，甚至

为０。通过条件试验可知，超声波的振动时间越短
越好，因样品的质地不同，要随时观察超声波的解离

效果，及时倒出被解离下来的矿物，然后加水再继续

振动，直到不再有矿物被振动下来为止。悬浮液的

沉降时间以１０ｍｉｎ为宜，如果沉降１０ｍｉｎ后上层悬
浮液中的样品量太少，可以适当缩短沉降时间。

２．２　绢云母粒度与３９Ａｒ核反冲丢失量的关系
以上实验结果说明了超声波解离－悬浮液法处

理石英和微斜长石的效果比磁选－重液法和常规悬
浮液法都要好，多个样品经超声波解离 －悬浮液法
处理后粒度均大于０．３５６μｍ，大于理论估算的３９Ａｒ
核反冲距离０．０８μｍ［１５］。尽管如此，本研究还需要
对如此细粒的绢云母是否适合４０Ａｒ／３９Ａｒ测年进行
讨论。

２．２．１　４０Ａｒ／３９Ａｒ测年法粒度与３９Ａｒ核反冲丢失量
关系的研究

此前已有国外研究人员对４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄与粒
度的关系进行了研究［１５，１８，２４］。Ｆｒｅｄ等［１８］对国外常

用的４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄标样 ＦｉｓｈＣａｎｙｏｎ透长石进行了
粒度与年龄关系的研究，ＦｉｓｈＣａｎｙｏｎ透长石的标准
年龄是２８．０２Ｍａ。Ｆｒｅｄ等［１８］将 ＦｉｓｈＣａｎｙｏｎ透长石
破碎筛分成不同粒级（表６），每个粒级分成５～６份
进行阶段升温或一次全熔４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄测试，结果
见表６（表中年龄数据为每个粒级４０Ａｒ／３９Ａｒ阶段升
温总气体年龄和一次全熔年龄的加权平均结果）。

从结果来看，各粒级的年龄差别不是很大，即使粒度

小于５μｍ也没有明显的核反冲丢失现象（虽然粒度
＜５μｍ的年龄略大于标准年龄，但是从原文的年龄
谱图可以看出粒度 ＜５μｍ的各阶段年龄误差很大，
可能是样品量太小的原因）。

此外，Ｄｏｎｇ等［１５］对不同结晶度的黏土矿物伊

利石进行了激光４０Ａｒ／３９Ａｒ阶段升温测年实验。实
验结果表明，结晶度指数为 ０．１７的浅变质伊利石
（２Ｍ１多型）样品的结晶程度好，晶格没有位错，晶片
平均厚度为０．１μｍ，其真空密封核辐照４０Ａｒ／３９Ａｒ年
龄与其常规４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄基本一致，且与变质事件
的年龄基本一致，对应的３９Ａｒ核反冲丢失率为
０．８２％～０．９９％，３９Ａｒ核反冲丢失可以忽略不计。
结晶度指数为０．４～０．８４的近变质和成岩伊利石样
品发生晶格位错的比例较高，晶片平均厚度为

０．０１μｍ或更小，其常规４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄比真空密封核
—４０６—
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辐照４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄老，对应的３９Ａｒ核反冲丢失率为
１０．５％ ～３１．７３％。Ｄｏｎｇ等［１５］认为伊利石的核反

冲丢失量与伊利石的结晶度有关，结晶程度低，晶格

空位和晶格位错的比例就高，晶格空位和晶格位错

为３９Ａｒ核反冲丢失提供了大量的通道，因此３９Ａｒ核
反冲丢失的比例就高。

另外，结晶程度低，晶片的平均厚度就小，３９Ａｒ
发生核反冲丢失的比例就高，Ｄｏｎｇ等［１５］提出了一

个简单的模型来解释伊利石晶片厚度与３９Ａｒ核反冲
丢失率的关系，其原理是：伊利石为２∶１型结构的
黏土矿物，每个２∶１结构层的厚度是０．００１μｍ，每
个２∶１结构层有２个附着Ｋ＋的面。对于晶片厚度
为０．０１μｍ的伊利石片，它由１０个２∶１结构层组
成，有２０个含有Ｋ＋的面，其中有２个面是暴露的而
且Ｋ＋的联接力比较弱，在这２个面上产生的３９Ａｒ很
容易发生核反冲丢失，丢失率为１０％（２／２０）。对于
晶片厚度为０．１μｍ的伊利石片，它由１００个２∶１
结构层组成，有２００个含有 Ｋ＋的面，其中有２个面
是暴露的，在这２个面上产生的３９Ａｒ丢失率为１％
（２／２００）。这一模型与实验结果很一致，例如前述
结晶度指数为０．１７，晶片平均厚度为０．１μｍ的浅变
质伊利石的３９Ａｒ核反冲丢失量为０．８２％ ～０．９９％。
前述结晶度指数划分标准为：ＩＣ＞０．４３、ＩＣ＝０．４３～
０．２６、ＩＣ＜０．２６分别代表伊利石处于成岩期
（ｄｉａｇｅｎｅｔｉｃｇｒａｄｅ）、近变质期（ａｎｃｈｉｚｏｎｅｇｒａｄｅ）和浅
变质期（ｅｐｉｚｏｎｅｇｒａｄｅ）。

表６　ＦｉｓｈＣａｎｙｏｎ透长石不同粒级４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄结果
Ｔａｂｌｅ６　４０Ａｒ／３９ＡｒｄａｔｉｎｇｒｅｓｕｌｔｓｆｏｒｅａｃｈｆｒａｃｔｉｏｎｏｆｔｈｅＦｉｓｈ

Ｃａｎｙｏｎｓａｎｉｄｉｎｅ

粒度（μｍ） 样品数量（份） 年龄（Ｍａ，２σ）

＜５ ６ ２８．７９±０．１２
５～１０ ６ ２８．４７±０．１３
１０～１５ ６ ２８．２９±０．１３
１５～２２ ５ ２８．３４±０．０９
２２～２８ ６ ２８．３５±０．２２
２８～３４ ６ ２８．２３±０．０６
３４～３８ ５ ２８．４７±０．０８
３８～５３ ５ ２８．１４±０．０３

２．２．２　超声波解离 －悬浮液法得到的绢云母集合
体粒度与３９Ａｒ核反冲丢失量的关系

从Ｄｏｎｇ等［１５］的分析可知，对于晶片平均厚度

为０．１μｍ、结晶程度好、晶格没有空位和位错的浅
变质伊利石矿物，３９Ａｒ核反冲丢失可以忽略不计。

绢云母的结构与伊利石的结构相似，都是２∶１型层
状结构硅酸盐，绢云母层间 Ｋ＋比伊利石多，因而层
间联接更强，结晶程度更高。本项研究的粉晶 Ｘ射
线衍射分析结果表明绢云母的结晶程度很好，均为

２Ｍ１多型（表１），而且主体部分的最小粒度（１μｍ）
是浅变质伊利石的１０倍。因此，采用超声波解离－
悬浮液法得到的绢云母在中子照射过程中丢失的
３９Ａｒ对中高温阶段的４０Ａｒ／３９Ａｒ年龄影响不大。对于
采用磁选－重液法得到的微斜长石含量较高的绢云
母集合体，可以采用超声波解离 －悬浮液法进一步
富集绢云母，降低微斜长石的含量，以提高测年的

准确性。

３　结论
本文对４０Ａｒ－３９Ａｒ定年矿物绢云母的提纯方

法，包括磁选－重液法、常规悬浮液法及超声波解离
－悬浮液法进行了研究。研究结果表明，采用常规
悬浮液法，绢云母的提纯效果最差而且粒度也很难

保证，不建议采用。磁选 －重液法是提纯绢云母单
矿物的首选方法。超声波解离－悬浮液法可以作为
磁选－重液法的补充，当磁选 －重液法得到的绢云
母集合体中的微斜长石相对于绢云母的含量超过

１０％时，可以考虑采用超声波解离 －悬浮液法进一
步富集绢云母，降低微斜长石的含量，提高测年的准

确性。
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ＣｏｓｍｏｃｈｉｍｉｃａＡｃｔａ，１９７８，４２（１２）：１８５１－１８５８．
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（２）Ｔｈｅｇｒａｉｎｓｉｚｅｏｆｓｅｒｉｃｉｔｅｓｏｂｔａｉｎｅｄｂｙｔｈｅｕｌｔｒａｓｏｎｉｃｄｉｓａｇｇｒｅｇａｔｉｏｎ－ｓｕｓｐｅｎｓｉｏｎｍｅｔｈｏｄｃａｎｎｏｔｃａｕｓｅｏｂｖｉｏｕｓ

３９Ａｒｒｅｃｏｉｌｌｏｓｓ．
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