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LA—MC—ICP—MS锆石微区原位 U—Pb定年技术 
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摘 要 利用激光多接收等离子体质谱(LA-MC-ICP—MS)技术对 30～1 065 Ma的系列锆石进行了详细的定年 

研究。包含离子计数器的多接收系统使得不同质量数的同位素信号可以同时静态接收，并且不同质量数的峰基本 

上都是平坦的，进而可以获得高精度的数据，均匀锆石颗粒 0 Pb／2∞Pb、206Pb／2粥U、207Pb／2 U比值的测试精度(2 ) 

均为 2％左右，对锆石标准的定年精度和准确度在 1％(2 )左右 ；不同质量数同位素信号的同时静态接收使得剥蚀时 

间缩短，剥蚀深度变浅，相比LA-ICP—MS方法，提高了激光剥蚀的空间分辨率。对 5个锆石标准和 2个实际样品的 

测试表明， ％Pb尸0 U年龄测定误差在 1％(2a)以内，定年结果在误差范围内与前人报道值完全一致，测试精度达到 

国际同类实验室先进水平。 
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Abstract 

High resolution in situ U—Pb zircon geochronology on zoned grains can obtain isotope signatures from multi— 

pie growth or therma1 events．We present a method using laser ablation—multicollector—inductively coupled plas一 

1TIa—mass spectrometry(LA-MC-ICP—MS)to overcome complications associated with intricately zoned zircon 

crystals through in situ sampling of zircon volumes as small as 12 m，25 m and 40 m in diameter by about 10 

um in depth．High precision U—Pb age of a series of zircon standard covering a wide age range of 30 to 1 065 Ma 

was acauired using LA-MC—ICP—M S．The precision of measured Pb／U ratios in homogeneous zircon is about 2％ 

(2d)，resulting in routinely achieved precision of U—Pb ages obtained by external calibration of-1％(2d)or bet— 

ter．AJl masses of interest can be simultaneously recorded with a multi—ion counting system (MIC)operating in 

static mode．and the short ablation required to achieve such precision results in spatial resolution that is superior 

to comparable U—Pb zircon analyses by single collector ICP—MS．The resulting present U—Pb age for five zircon 

reference sam ples and two geological samples show an excellent agreement with the previously reported ID—TIM S 

or SHRIMP data． 
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近年来，副矿物如锆石、独居石、金红石的激光 

(多接收)等离子体质谱[LA一(MC)一ICP—MS]U—Pb 

定年技术在分析精度方面有了很大的进步(袁洪林 

等 2003；柳小明等，2007；谢烈文等，2008；Yuan et 

a1．，2008；Simonetti et a1．，2006；Cocherie et a1．， 

2008；Johnston et a1．，2009)。相对于其他定年方 

法，LA一(MC)一ICP—MS U—Pb定年技术有着明显的优 

点：①制样流程简单；②空间分辨率高 (10～100 

m)；③分析速度快，每个点只需几分钟；④相对于 

SIMS(secondary ion nla~s spectrometry)和 ID—TIMS 

(isotope dilution—thermal ionization maas speetrome— 

try)分析费用低。多接收等离子体质谱离子源的高 

离子化效率和离子束平顶峰信号的同时接收使得 

LA-MC—ICP—MS分析技术在同位素地球化学和同位 

素年代学领域得到了快速发展 (Simonetti et a1．， 

2006；Cocherie et a1．，2008；Johnston et a1．，2009)。 

并且，同一位置上获取的LA—MC—ICP—MS锆石U—Pb 

年龄和Hf同位素分析结果可以对岩石的物质来源 

以及壳幔相互作用过程中的地质问题等提供有力的 

帮助。对于特殊的项 目，需要进行大量锆石年龄分 

析尤其是碎屑锆石年龄分析，LA-MC—ICP—MS定年 

技术的优势显得尤为突出。 

本文介绍了利用中国地质科学院矿产资源研究 

所的带有多个离子计数器(multi ion counters)的 

Finnigan Neptune型多接收电感耦合等离子体质谱 

仪(MC-ICP—MS)及与之配套的 Newwave UP 213 

Nd：YAG激光剥蚀系统建立的锆石微区U—Pb定年 

方法。利用建立的方法对国内外实验室普遍使用的 

锆石标准进行了测试，并对 2个预先进行了SHRIMP 

测试的实际锆石样品进行了对比测试。 

1 分析方法 

锆石样品靶的制备与 SHRIMP定年锆石样品制 

备方法基本相同(宋彪等，2002)，即首先将待测锆石样 

品、锆石标准和人工合成的NIST 612硅酸盐玻璃分 

别用胶粘在载玻片上，放上 PVC环，然后将环氧树 

脂和固化剂进行充分混合后注入 PVC环中，待树脂 

充分固化后将样品座从载玻片上剥离，并对其进行抛 

光，直到样品露出一个光洁的平面，不镀金。样品测 

定之前用酒精轻擦样品表面，以除去可能的污染。 

测试 所 采 用 的 Neptune型 MGICP—MS及 

Newwave UP 213激光剥蚀系统的基本情况已在相 

关文献中作过详细报道(侯可军等，2007；2008)，在 

此不再重复。采样方式为单点剥蚀，数据采集采用 

所有信号同时静态方式接收，测试采用的杯结构和 

仪器参数见表 l，信号较小 的 盯Pb、 。 Pb、 0 Pb 

(+ 。 Hg)、 。 Hg用离子计数器接收， o8Pb、 。 Th、 

表 1 MC．ICP．MS和激光剥蚀系统仪器参数 

Table 1 MC-ICP-MS and laser ablation system operational settings 

仪器型号 

载气及流速／I ·min 

能量密度 

激光剥蚀直径 

剥蚀频率 

Newwave UP 213 

He：～O．8 

～ 2 5 J／c 

12 Fm，25 tim，40／tm 

l0Hz 
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U信号用法拉第杯接收，实现了所有目标同位素 

信号的同时接收。在联接激光之前必须用 Pb、Th、 

U的混合测试液对仪器进行质量标定和杯结构、透 

镜参数进行优化。用约为0．4×10 的NIST SRM981 

Pb标准溶液对离子计数器的平区电压进行调节 ，调 

节离子计数工作电压，对法拉第杯和离子计数器进 

行交叉校正，保证 4个离子计数器的计数效率在 

80％～90％之间。离子计数器的线性稳定性以已知 

。 pb／2。 Pb比值的标准溶液来测试，在 。 Pb的计数 

为3 000～2 000 000范围内离子计数器的线性稳定 

性优于 0．2％。图 1反映了在不同剥蚀直径条件下 

对 NIST 610进行剥蚀，离子计数器在 10 000～ 

1 800 000 cps问的线性一致性。在测试过程中绝大 

多数样品的计数范围控制在1 500 000 cps以内以延 

长离子计数器的使用寿命。离子计数器背景噪声优 

于 0．2 cps。 

213 nm激光的输出能量为 0．3 mJ／脉冲，在笔 

．  1 

R r!=R,2a×Rs ki，×(者 ×(1’ 

R 和尺 分别为样品测定的同位素比值和校 

正后的同位素比值，R学为同位素外标std的同位素 

比值推荐值，尺 l和 R 2分别为在样品前后两次 

测定同位素外标 std的同位素比值，f一、￡ 和￡ 

(y
一  co r R：L× 

者的工作过程中，除 SK10—2锆石使用 40 m剥蚀直 

径外，其余均使用 25 m，剥蚀频率为 lOHz，输出能 

量约为 2．5 J／cm2。测试采用高纯 Ar气和 He气，装 

入样品靶后气体连续冲洗样品池约 2小时，除去样 

品池和气路中可能存在的普通 Pb。锆石年龄采用 

锆石 91500或 GJ1或 TEM作为外标，元素含量采用 

NIST 612或锆石 M127(U：923×10 ；Th：439× 

10 ；Th／U：0．475．Nasdala et a1．，2008)作为外 

标。标准和样品测试前先对空白进行测量，故测试 

时采用了空 白一标准，空白一标准，空白一NIST 612或 

M127，空白一样品，空白一样品⋯ ⋯ ．，空白一样品，空 

白一标准，空白一标准的测试流程，标准、样品、空白均 

采用 0．131秒的积分时问，采集 200组数据共计耗 

时约27 S。用测试过程前后 4个标准对仪器的质量 

歧视和漂移进行校正，样品的同位素比值和元素含 

量计算采用 ICPMSDataCal(Liu et a1．，2008)程序， 

该程序同位素比值分馏校正计算公式为： 

，+忐× 等 
分别为样品及其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)。同位素比 

值分馏校正计算中的误差传递公式为： 

R—sam 、~7
⋯

stdr、G s
—

tcl 1、G s
—

td 

2
分别为样品的不确定度、外 

标 std推荐值的不确定度(一般为 0．5％)、在样品前 

后两次测定同位素外标 std的不确定度。年龄计算 

及谐和图的绘制采用 Isoplot 3．0(Ludwig，2003)完 

成。锆石标准测试未进行普通铅校正，对样品 ∞Pb／ 

2o4pb>200的样品不进行普通铅校正，普通铅较高 

的采用 Andsersen等(2002)的方法进行校正。 ∞Pb 

信号由离子计数器检测， Pb特别高的分析点可能 

受到锆石包体的影响，在数据处理时舍去。在每个 

分析点信号稳定的 20 s内， 。 pb／2。 Pb,206pb／2粥U、 

20 Pb／235U比值的内精度(2d)均为 1％左右(图 2)。 

对锆石 Plesovice进行 的连续 20次测 量， 。 Pb／ 

2o6pb、2o6pb／238U、 盯Pb／2 U的测试精度(2o)均为 

2％左右(表 2)。 

2 测试结果 

2．1 锆石标准测试结果 

(1)91500锆石。这是一颗重达 238 g的锆石， 

是目前多数激光微区分析所采用的标准，它 目前被 

保存在美国哈佛矿物博物馆，样品产 自加拿大安大 

略省的 Renfrew地区，该地区的主要岩石是变质正 

长质片麻岩，并有晚期的正长伟晶岩脉侵入。该锆 

石是目前世界上应用最广泛的 U—Pb、Lu—Hf和 O I司 

位素固体标准(Wiedenbeck et a1．，1995；2004)。运 

用TIMS方法测定发现，该锆石基本谐和 ，所获得 
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图 1 不同剥蚀直径条件下对 NIST 610进行剥蚀 ， 

离子计数器在 10 000--180 0000 cps的线性一致性 

Fig．1 MIC linearity between 10 000 180 0000cps under 

different ablation diameters of NIST 610 

图 2 91 500单次测量过程中从剥蚀开始后 5s--25s 

内的同位素比值测试精度 

Fig．2 Typical internal precision of single measurement 

of 91500 in 20s after a——5s pre—ablation 

的 。 pb／20 Pb年龄有(1 065．4±0．6)Ma(Wieden— 

beck et a1．，1995)，(1 066．6±1．4)Ma(Lopez et 

a1．，2001)，(1 066．5±1．1)Ma(Paquette et a1．， 

2001)，(1 065．5±0．5)Ma(Amelin et a1．，2002)， 

(1 065．6±2．2)Ma(Chen et a1．，2002)和(1 065．4 

±0．6)Ma(Nebel—Jacobsen et a1．，2005)。因此，目 

前以l 065 Ma作为 91500锆石的形成年龄。 

本文利用 LA-MC—ICP—MS在 25 m剥蚀直径， 

l0 Hz剥蚀频率条件下，以 gJ1为外标，在 3个测试 

流程的 32个 U—Pb数据点基本位于谐和线上，其 

。 pb／2。 Pb和206pb／2 U年龄分别为(1 048．2±4．0) 

Ma(2o， =32)和(1 065．6±3．5)Ma(2o， =32)(图 

3，表 3)，与前人报道的 1 065 Ma的推荐年龄吻合。 

(2)GJ一1锆石。它为澳大利亚 MacQuarie大学 

大陆地球化学与成矿作用研究中心(GEMOC)实验 

室的U—Pb测定标准(Jackson et a1．，2004)。该锆石 

表 2 对锆石 Plesovice在一个连续过程中的 

LA-MDICP．Ms测试结果 

Table 2 LA-M C．ICP．MS results for Plesovice international 

zircon standard 

呈无色一褐色，粒径约 10 ITIITI，具体产地不明，推测可 

能来 自于东非的伟晶岩。阴极发光图像显示其不具 

有明显的环带。Jackson等人(2004)报道该锆石的 

。 pb／2。 Pb年龄为(608．5±0．4)Ma，但显示一定的 

不谐 和，从而导致其 0 Pb／20 U年龄在 596．2～ 

602．7 Ma问变化。但原作者进行的 LA-ICP—MS测 

定显示，该锆石年龄是谐和的。该实验室后来报道 

LA—ICP—MS法确定的 0 Pb／20 U年龄为(610．0± 

1．7)Ma(2o， =46)(Elhlou et a1．，2006)。柳小明 

等(2007)和谢烈文等(2008)的 LA-ICP—MS测定也 

显示其极为谐和，且其 。 pb／20 U 年龄分别 为 

(603．2±2．4)Ma( =15)和 (613±6)Ma(20，”= 

20)。 

本文利用 LA-MC-ICP—MS在 25／*m剥蚀直径， 

10 Hz剥蚀频率条件下，以 91500为外标，在两个测 

试流程的20个 U—Pb数据点也基本位于谐和线上， 

其 0 pb／2。 U年龄为(607．0±2．8)Ma(2d， =20) 

(图3，表 3)，与前人报道的结果在误差范围内完全 
一 致 
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Fig．3 U—Pb age and concordia diagram of series zircon standard 
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91500 0101 0．07446 0．00049 1．84714 0．02513 0．17990 

91500 0102 0 07411 0．00049 1．83292 0 02518 0 17935 

91500 0103 0．07506 0 00063 1．87430 0．02819 0．18114 

91500 0104 0．07464 0 00050 1．85408 0．02324 0．18003 

91500 O1O5 0．07472 0．00052 1．84796 0．03036 0．17949 

91500 0106 0．07452 0 00053 1，85188 0 02479 0 18027 

91500 0201 0．07372 0．0005l 1．82899 0．02040 0．17989 

91500 0202 0．07393 0．00055 1．82606 0．02208 0．17911 

91500 0203 0．07379 0 00050 1 82403 0 02876 0 17920 

91500 0204 0 07367 0．00042 1．82440 0 02966 0．17953 

91500 0205 0 07373 0．00052 1 83051 0．02802 0．17977 

91500 0206 0．07580 0．00049 1．87880 0．01713 0．17968 

91500 0207 0．07458 0．00059 1．85570 0．02522 0．18033 

91500 0208 0 07407 0．00050 1 83292 0 01783 0 17947 

91500 0209 0．07429 0．00050 1．83399 0 01655 0 17909 

91500 0210 0．07438 0 00047 1．84414 0．02063 0．17970 

91500 021 1 0．07391 0．00051 1．83215 0 02673 0，17974 

9l500 0301 0．07422 0．0005 1 83058 0．01817 0．179 

91500 0302 0．07399 0．00046 1．83468 0．02085 0．17982 

91500 0303 0．07447 0．00045 1．84476 0 01855 0．17972 

91500 0304 0 07467 0．0005 1．84870 0．0192 0．17958 

91500 0305 0．0743 0．0005 1．83716 0．02263 0 17938 

91500 0306 0．07379 0 00058 1．82134 0．0208 0．17903 

91500 0307 0．07452 0．00064 1．84900 0．02793 0．17988 

91500 0308 0 0749 0．00053 1 84962 0．02012 0．17923 

91500 0309 0．07448 0 00049 1 84462 0．02194 0．17966 

91500 031O 0．07393 0．00064 1．83385 O．02059 O．18009 

91500 O311 0 07527 0．0007 1．86183 0．02569 0．17964 

91500 03l2 0 07439 0．00049 1 84840 0．01872 0 1802 

91500 0313 0．07326 0 00055 1．82296 0．02151 0．18052 

91500 0314 0．07457 0．0005 1．85196 0．01849 0．1802 

91500 O315 0．07312 0 0005 1．81352 0 02734 0 17976 

GJ一1 0101 0．06012 0．O0151 0．81950 0．01306 0．09893 

GJ一1 0102 0．06051 0．O0127 0．82355 O．01281 0．09881 

GJ一1 0103 0．06065 0 O0102 0 82668 0．01589 0．09890 

GJ一1 0104 0．06013 0．00078 0．81613 0．01636 0 09855 

GJ一1 0105 0 06028 0．00057 0．82323 0．01381 0．09916 

Gj一1 0106 0 06053 0．00057 0．82627 0．01305 0．09903 

( 一1 0107 0．06008 0．00077 0．81960 0．01207 0．09901 

GJ一1 0108 0．05997 0 00101 0．81689 0 01240 0．09883 

GJ一1 0109 0．06022 0．O0126 0．81242 0．O1157 0．09791 

GJ一1 O110 0．06035 0 00152 0．81155 0．01439 0 09761 

GJ一1 0201 0 06039 0 00044 0．81458 0 01299 0．09790 

GJ一1 0202 0．06035 0．00041 0 82266 0．O1237 0．09894 

GJ一1 0203 0．06045 0 00040 0．82465 0．01281 0 09907 

GJ l 0204 0．06045 0．00039 0．82609 0．01241 0．09916 

GJ 1 0205 0 06055 0．00036 0．82697 0．O1130 0．09913 

GJ一1 0206 0．06042 0 00039 0．81950 0．01294 0．09843 

GJ一1 0207 0．06048 0．00037 0．82417 0．01056 0．09890 

GJ一1 0208 0．06047 0．00038 0．82296 0．01140 0．09880 

GJ一1 0209 0．06095 0．00050 0．82918 0．01207 0 09879 

( 1 0210 0 06012 0．00040 0 82008 0
． 01004 0．09895 

Plesovice 010i 0．05310 0．00040 0．39230 0．00448 0
． 05360 

Ple~vice 0102 0 05304 0．00041 0．38852 0
． 00473 0．05315 

P[e~vice 0103 0．05340 0．00042 0 39812 0．00463 0
． 05406 

0．00186 1054 

0．00175 1044 

0．00157 1070 

0 00186 1059 

0．00160 1061 

0．00139 1055 

0．00175 1034 

0．00160 1040 

0．00178 1036 

0．00188 1033 

0．00169 1034 

0．00152 1090 

0．O0167 1057 

0．00176 1043 

0．00171 1049 

0．00187 1052 

0．00167 1039 

0 00176 1047 

0．00195 1041 

0 00179 1054 

0．00174 1060 

0．00216 1050 

0．00184 1036 

0．00239 1056 

0．00191 1066 

0 00204 1054 

0．00197 1040 

0 00273 1076 

0．00167 1052 

0．00196 1021 

0．00173 1057 

0．00251 1017 

0．00115 608 

0 00107 622 

0．00108 627 

0．00107 608 

0．00109 614 

0．00117 622 

0．00100 606 

0．00115 602 

0 00122 611 

0．00126 6l6 

0．00101 618 

0．00122 6l6 

0．00116 620 

0．0O103 620 

0．00106 623 

0．00104 619 

0．00107 62l 

0．00123 621 

0．00107 638 

0 00102 608 

0．00052 333 

0．00058 331 

0．00049 346 

1062 

1057 

1072 

1065 

1063 

1064 

1056 

1055 

1054 

1054 

1056 

1074 

1065 

1057 

1058 

1061 

1057 

1056 

1058 

1062 

1063 

1059 

1053 

1063 

1063 

1062 

1058 

1068 

1063 

1054 

1064 

1050 

608 

10 

612 

606 

610 

612 

608 

606 

604 

603 

605 

610 

611 

611 

612 

608 

610 

610 

613 

6(】8 

336 

333 

340 

1066 

1063 

1073 

1067 

1064 

1068 

1066 

1062 

1063 

1064 

1066 

1065 

1069 

1064 

1062 

1065 

1066 

1062 

1066 

1065 

1065 

1064 

1062 

1066 

1063 

1065 

1067 

1065 

1068 

1070 

1068 

1066 

608 

607 

608 

606 

609 

609 

609 

608 

602 

600 

602 

608 

609 

609 

609 

605 

608 

607 

607 

608 

337 

334 

3 339 
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Plesovice 0104 

Plesovice 01O5 

Plesovice 01O6 

Plesovice 01 07 

Plesovice 0201 

Plesovice 0202 

Plesovice 0203 

Plesovice 0204 

Ple~vice 0205 

Plesovice 0206 

Plesovice 0207 

Plesovice 0208 

Plesovice 0209 

PlesoviCe 0210 

Plesovice 0301 

Plesovice 0302 

Plesovice 0303 

Plesovice 0304 

Plesovice 0305 

Plesovice 0306 

Plesovice 0307 

Plesovice 0308 

Plesovice 0309 

Plesovice 0310 

Plesovice 0401 

Plesovice 0402 

Plesovice 0403 

Plesovice 0404 

Plesovice 0405 

Plesovice 0406 

Plesovice 0407 

Plesovice 0408 

Plesovice 0409 

Plesovice 0411 

Plesovice 0412 

Plesovice 0413 

Plesovice 0414 

Plesovice 0415 

Plesovice 0416 

Plesovice 0417 

Plesovice 0418 

Plesovice 0419 

Ple~vice 0420 

Plesovice 0501 

Plesovice 0502 

Plesovice 0503 

Plesovice 0504 

Plesovice 0505 

Plesovice 0506 

plesovice 0601 

plesovice 0602 

Dles0vice 0603 

0．I】531 3 

0．05375 

0 05390 

0．05393 

0 05341 

0．05462 

0．05318 

0．05231 

0 05331 

0 05236 

0 05266 

0．05359 

0 05247 

0 05229 

0．05386 

0 05326 

0．05276 

0．05311 

0．05256 

0．05315 

0．05393 

0．05342 

0 05339 

0 05360 

0 05432 

0．05384 

0．05360 

0．05407 

0．05367 

0．05383 

0．05381 

0．05380 

0．05377 

0．05235 

0．05431 

0．05416 

0．05401 

0．05413 

0．05388 

0．05283 

0．05402 

0 05394 

0．05373 

0．05368 

0 05423 

0．05355 

0．05360 

0 05350 

0 05347 

0．05455 

0．05384 

0 05415 

0．00048 

0．00043 

0．00042 

0．00052 

0．00046 

0．00044 

0．00041 

0．00041 

0．00043 

0．00040 

0．00039 

0．00041 

0．00039 

0．00039 

0．00048 

0．00041 

0 00036 

0 00036 

0 00036 

0．00037 

0．00035 

0．00033 

0．00034 

0．00034 

0．00032 

0 00032 

0．00032 

0 00034 

0．00032 

0．00035 

0．00031 

0．00033 

0 00034 

0．00111 

0．00033 

0．O0135 

0 00031 

0．00031 

0．00033 

O 00107 

0．00034 

0．00033 

0．00032 

0．00031 

0．00032 

0．00031 

0．00031 

0．00030 

0．00031 

0 00069 

0．00048 

0．00051 

0 38917 

0 39264 

0 39839 

0．40997 

0 40095 

0．40041 

0．39133 

0．38777 

0．39358 

O．38105 

0．38417 

0 38979 

0 38632 

0．38622 

0．40185 

0 39545 

0．39060 

0．39241 

0．39036 

0．39506 

0．39771 

0．39713 

0．39615 

0．39681 

0．40151 

0．40302 

0．40086 

0．40217 

0．39696 

0．40040 

0．39805 

0．39974 

0．40131 

0 3901O 

0．40597 

0．40165 

0．40272 

0 40337 

0．40219 

0．39602 

0 40294 

0．40257 

0．40215 

0 39908 

0．40244 

0．39573 

0．39789 

0．39756 

0．39576 

0．40518 

0．39638 

0．40300 

0．00501 

0．00549 

0．00413 

0．00581 

0．00501 

0．00464 

0．00479 

0．00514 

0．00410 

0．00439 

0．00417 

0．00455 

0．00389 

0．00414 

0．00438 

0．00444 

0．00490 

0．00397 

0 00401 

0 00412 

0．00560 

0．00476 

0．00476 

0．00515 

0．00589 

0．00454 

0 00493 

0．00479 

0．00444 

0．00453 

0．00467 

0．00525 

0．00524 

0．00679 

0．00565 

0．00862 

0．00516 

0．00451 

0．00509 

0．00671 

0．00488 

0．00559 

0 00585 

0．00381 

0．00354 

0．00362 

0．00358 

0．00380 

0．00409 

0．00843 

0．00646 

0．00757 

0．05312 

0．05300 

0．05363 

0．05513 

0．05445 

0．05318 

0．05335 

0．05378 

0．05359 

0．05276 

0．05292 

0．05272 

0．05339 

0．05355 

0．05411 

0．05384 

0．05367 

0．05359 

0．05384 

0．05391 

0．05348 

0．05390 

0．05381 

0．05367 

0．05359 

0．05429 

0．05425 

0．05397 

0．05366 

0 05397 

0 05366 

0．05392 

0．05414 

0．05405 

0．05425 

0．05378 

0．05410 

0．05405 

0．05414 

0．05437 

0．05411 

0．05415 

0．05429 

0．05392 

0．05383 

0．05359 

0．05383 

0．05389 

0．05368 

0．05398 

0．05347 

0 05407 

0．00054 334 

0．00070 361 

0．00051 367 

0．00066 368 

0．00060 346 

0．00056 397 

0．00057 336 

0．00066 299 

0．00053 342 

0．00052 301 

0．00054 314 

0．00052 354 

0．00048 306 

0．00050 298 

0．00048 365 

0．00052 340 

0．00063 319 

0．00052 334 

0．00048 310 

0．00052 335 

0．00073 368 

0．00060 347 

0．00063 346 

0．00064 354 

0．00075 384 

0．00060 364 

0．00065 354 

0．00064 374 

0．00059 357 

0．00059 364 

0．00061 363 

0．00070 363 

0．00066 361 

0．00065 301 

0．00074 384 

0 00069 378 

0．00067 371 

0．00057 377 

0．00065 366 

0．00060 321 

0．00064 372 

0．00074 369 

0．00076 360 

0．00049 358 

0．00046 380 

0．00048 352 

0．00046 354 

0．00050 350 

0．00054 349 

0．00101 394 

0．00086 365 

0．00101 376 

334 

336 

340 

349 

342 

342 

335 

333 

337 

328 

330 

334‘ 

332 

332 

343 

338 

335 

336 

335 

338 

340 

340 

339 

339 

343 

344 

342 

343 

339 

342 

340 

341 

343 

334 

346 

343 

344 

344 

343 

339 

344 

344 

343 

341 

343 

339 

340 

340 

339 

345 

339 

344 

334 

333 

337 

346 

342 

334 

335 

338 

337 

331 

332 

331 

335 

336 

340 

338 

337 

336 

338 

338 

336 

338 

338 

337 

337 

341 

341 

339 

337 

339 

337 

339 

340 

339 

341 

338 

340 

339 

340 

341 

340 

340 

341 

339 

338 

337 

338 

338 

337 

339 

336 

339 
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488 矿 床 地 质 2009年 

plesovice 0605 

plesovice 0606 

ple~vice 0607 

plesovice 0608 

ple~vice 0609 

plesovice 0610 

ple~vice 061 1 

1~lesovice 0612 

ple~vice 0613 

plesovice 0614 

plesovice 061 5 

plesovice 0616 

Plesovice 0701 

Plesovice 0702 

Ple~vice 0703 

Plesovice 0704 

Plesovice 0705 

Plesovice 0706 

PlesoviCe 0707 

Ple~vice 0708 

Ple~vice 0709 

Plesovice 0710 

Qinghu 0101 

Qinghu 0102 

Qinghu 0103 

qinghu 0104 

Qinghu 0105 

Qinghu 0106 

Qinghu 0107 

Qinghu 0108 

qinghu 0109 

Qinghu 0110 

Qinghu O1l1 

Qinghu O112 

Qinghu O113 

Qinghu 0l14 

Qinghu 0201 

Qinghu 0202 

Qinghu 0203 

Qinghu 0204 

Qinghu 0205 

nghu 0206 

Qinghu 0207 

Qinghu 0208 

Qinghu 0209 

Qinghu 0210 

SK10—2 01 

SK10—2 O2 

SK10—2 03 

SK10—2 04 

SK10—2 O5 

SKl0—2 O6 

SKl0—2 07 

SK1O一2 08 

SK1O一2 O9 

0．05405 

0．05361 

0．05400 

0．05477 

0．06000 

0．06028 

0．05330 

0．05424 

0．05375 

0．05326 

0．05334 

0．05263 

0 05263 

0 05221 

0．05292 

0．05366 

0．05304 

0．05289 

0．05238 

0 05288 

0 05265 

0 05232 

0．04963 

0．04937 

0．04920 

0．04913 

0．04959 

0．04951 

0 04995 

0．05058 

0 05009 

0．04932 

0．04921 

0．04899 

0．04968 

0 04901 

0 04869 

0．04884 

0．04871 

0 04903 

0．04883 

0．04857 

0 04862 

0．04889 

0．04835 

0 04879 

0．04630 

0．05196 

0．04675 

0．04767 

0 04680 

0 04768 

0．04635 

0 04689 

0 04659 

0 00052 

O．00047 

0 00063 

0 00046 

0 00045 

0．00048 

0 00045 

O．Oo044 

0．00071 

0 00042 

0 00047 

0．00048 

0．00039 

0．00033 

0．00032 

0．00036 

0．00035 

0 00039 

0．00036 

0．00038 

0．00029 

0．00032 

0．00039 

0．00035 

O．oo033 

0 00033 

0 00035 

0．0004l 

0．00038 

0 00102 

0．00039 

0．00036 

0．00035 

0．00035 

0 00033 

0．00036 

0．00030 

0 00031 

0．00029 

0．00029 

0．00029 

0 00036 

0．00030 

0 00030 

0．00037 

0 00035 

0．00047 

0．00164 

0．00060 

0．00051 

0 00056 

O．00143 

O．00087 

0．00083 

0．00071 

0．39659 

0．39816 

0．39706 

0．40637 

0．80707 

O．81153 

0．39421 

0．40419 

0．391O8 

O．39174 

0．39854 

0．38891 

0．39211 

0．38813 

0 39233 

0 39668 

O 39198 

0．39034 

0．38836 

0．39234 

0．38958 

0．38851 

0．17102 

0．17071 

0 16957 

O．16923 

0．17021 

0．17113 

0．17159 

0 17464 

O．17348 

0．16963 

0．16907 

0 16928 

0．17103 

0．17088 

0．16937 

0．16932 

0．16712 

0．16907 

O．16841 

0．16772 

0．16817 

O．16990 

O．16648 

0 16895 

0．03162 

0．03552 

0．03221 

0．03248 

O．03163 

0．03237 

0 03134 

O．03170 

0 03181 

0 00645 

0 00611 

0．00617 

0 00580 

0．01031 

0．00924 

0．00615 

0．00548 

0 00813 

0．00676 

0 00645 

0．00587 

0．00725 

0．00598 

0．00672 

0．00621 

0．00670 

0．00705 

0．00697 

0．00720 

0．00671 

0．00781 

0．00183 

0．00192 

0．00205 

0．0O187 

0．00210 

0．00208 

0．00202 

0．00375 

0 00180 

O．O0161 

0．00167 

O．0O167 

O．00167 

0．00t67 

0．00127 

0．00184 

0 O0155 

0．00191 

0．00178 

0 OO167 

0 00170 

0．0O150 

0 00179 

0．00171 

0．00051 

0．00123 

0．00051 

0．00047 

0．00051 

0．00111 

O．00082 

0．00072 

0．00056 

0．05326 0 

0 05384 0 

0．05353 0 

0．05390 0 

0．09754 0 

0．09766 0 

0 05369 0 

0．05411 0 

0 05273 0 

0．05337 0 

0 054l9 O 

0．05367 0 

0 05401 0 

0．05383 0 

0．05370 0 

0．05358 0 

0．05360 0 

0．05356 0 

0 05371 0 

0．05382 0 

0．05364 0 

0 05382 0 

0．02502 0 

0．02510 0 

0．02502 0 

0．02501 0 

0．02492 0 

0．02510 0 

0．02494 0 

0．02506 0 

0．02516 0 

0．02498 0 

0．02495 0 

0．02509 0 

0．02500 0 

0．02532 0 

0．02522 0 

0．02515 0 

0．02488 0 

0 02501 0 

0．02501 0 

0 02505 0 

0．02507 0 

0．0252 0 

0 02498 0 

0．02513 0 

0．00496 0 

0 00496 0 

0 00500 0 

0．00495 0 

0 00491 0 

0 00492 0 

0．00490 0 

0 00491 0 

0．00496 0 

00078 372 

00072 354 

00086 372 

00076 467 

00109 343 

00094 389 

00081 361 

00072 339 

00082 343 

00091 322 

00082 324 

00084 328 

00096 322 

00077 295 

00090 324 

00083 367 

00093 332 

00098 324 

00091 302 

00099 324 

00095 322 

00108 298 

00023 178 

00025 165 

O0028 157 

00026 154 

00029 176 

00026 172 

00027 193 

00019 222 

00024 199 

00022 163 

00022 158 

00022 148 

00022 180 

00021 148 

00017 133 

00027 140 

00023 134 

00028 149 

00026 140 

00023 127 

00023 130 

00022 143 

00025 116 

00024 138 

00007 13 

00007 283 

00006 36 

00006 83 

00006 39 

00007 84 

OOoo7 16 

00008 44 

00006 28 

339 

340 

340 

346 

337 

345 

335 

336 

341 

334 

336 

337 

336 

333 

336 

339 

336 

335 

333 

336 

334 

333 

160 

160 

159 

159 

160 

160 

161 

163 

162 

159 

159 

159 

160 

160 

159 

159 

157 

159 

158 

157 

158 

159 

156 

159 

31．6 

35．0 

32．2 

32．5 

31．6 

32．0 

31．3 

31．7 

31．8 

335 

338 

336 

338 

337 

340 

33l 

335 

340 

337 

337 

338 

339 

338 

337 

336 

337 

336 

337 

338 

337 

338 

159 

160 

159 

159 

159 

160 

159 

160 

160 

159 

159 

160 

159 

161 

l61 

160 

158 

159 

159 

l6O 

160 

160 

159 

160 

31．9 

31．9 

32．2 

31．8 

31．6 

31 7 

31．5 

31．6 

0．5 31．9 0．4 

5  4  5  5  5  4  5  6  5  5  4  6  6  5  6  5  6  6  6  6  6  7  1  2  2  2  2  2  2  1  2  1  1  1  1  l  1  2  1  2  2  1  1  1  2  2  

5  4  4  4  4  4  6  5  5  4  4  5  5  4  5  5  5  5  5  5  5  6  2  2  2  2  2  2  2  3  2  1  1  1  1  1  1  2  2  2  1  1  l  2  1  

∞ ■ 

O  1  O  O  O  1  O  O  

勰 如 8 ：2 "  ̈  ̈ B ¨ m m 加 加 8 m n ¨ ¨ 9 ¨ ¨ " 坞 



第 28卷 第 4期 侯可军等：LA-MC-ICP—MS锆石微区原位 U_Pb定年技术 489 

(3)Plesovice锆石。该锆石为挪威卑尔根大学地 

球科学系实验室 U_Pb测定标准(Sldrna et a1．，2008)。 

锆石是产自捷克波希米亚山丘南部的富钾麻粒岩， 

成等轴或长柱状，颜色为浅粉色至褐色的自形晶体， 

粒径在 1～6 Film，阴极发光显示具有明显的环带。 

Sldma等人(2008)报道的该锆石的年龄基本谐和， 

TIMS测定 0 pb／2 U年龄(337．13±0．37)Ma(2d)， 

三个不同实验室的 LA-ICP—MS测定 0 Pb／20 U年龄 

分另0为 (338．5±1．6)Ma(2o， =61)，(335．4± 

1．0)Ma(2o， =48)，(337．8±1．0)(2o， =42)， 

SIMS(Cameca IMS 1 270)测定 0 pb／2 U 年龄为 

(341．4±1．3)Ma(2o， =61)。 

本文利用 LA-MC—ICP—MS在 25 txm剥蚀直径， 

10 Hz剥蚀频率条件下，以 GJ1为外标，在 5个测试 

流程的 52个 U_Pb数据点基本位于谐和线上，其 

0 pb／2 U年龄为(337．4±1．0)Ma(2o，n：68)(图 

3，表 3：Plesovice 0101—0506)，在 12 m剥蚀直径， 

10 Hz剥蚀频率条件下，以GJ1为外标，在 2个测试 

流程的 26个 U—Pb数据点也基本位于谐和线上，其 

。 Pb／20 U年龄为(337．2±2．0)Ma(2o， =16)(图 

3，表 3：Plesovice 0601—0710)，所有测试点的 ％Pb／ 

3 U加权平均年龄为(337．3±0．9)Ma(2~， =78)， 

与前人报道的结果在误差范围内完全一致。 

(4)Qinghu锆石。该锆石产于广东与广西交界 

地清湖碱性杂岩体中，锆石多为无色透明状，阴极发 

光图像显示其具有明显的韵律环带。该锆石是中国 

科学院地质与地球物理研究所离子探针实验室的内 

部标准。其 U—Pb年龄首先 由 SIMS(Cameca IMS 

1280)测得， 06pb／208U 207pb／2 U-．207pb／20 Pb年龄 

分另0为(159．56±0．71)Ma(2o， =30)、(159．45± 

0．98)Ma(2o，，z=30)和 (158．9±8．7)Ma(2o，，z= 

30)，与 TIMS方法获得年龄极 为一致，其 ∞Pb／ 

粥U、 0 Pb／2 U 年龄分别 为 (159．38±0．12)Ma 

(2o， =30)、(159．68±0．22)Ma(2o， =30)，显示 

其年龄谐和(Li et a1．，2009)。 

本研究采用 LA—MCICP—MS法，在 25 ptm剥蚀 

直径，10 Hz剥蚀频率条件下，以TEM 为外标，在 2 

个测试流程对其进行了 24个 U—Pb数据点的测试， 

所有测试点基本位于谐和线上，其 。 pb／2 U年龄为 

(159．7±0．5)Ma(2G， =24)(图3，表 3)，与前人报 

道的结果在误差范围内完全一致。 

(5)SK10—2锆石。该锆石是西北大学大陆动力 

学国家重点实验室和中国科学院地质与地球物理研 

究所 MC-ICP—MS实验室 U—Pb定年的内部标准。 

该锆石采 自辽东半岛南部早白垩世饮马湾山花岗岩 

体中晚期侵入的辉长岩。锆石多为无色透明状，阴 

极发光图像显示其具有典型的岩浆韵律环带。其 

U-Pb年龄首先 由激光 ICP—MS方法测定，获得的 

。 Pb／2 U加权平均年龄为(31．9±0．4)Ma(2o， = 

10，袁洪林等，2003；Yuan et al，2004)和 (31．4± 

0．3)Ma(2o，7"／=10，柳小明等，2007)，谢烈文等 

(2008)得到的 0 pb／2 U加权平均年龄为 (32．6± 

0．5)Ma(2d， =20)。 

本研究在40 m剥蚀直径，10 HZ剥蚀频率条件 

下，以GJ1为外标，利用 LA-MC-ICP—MS在 1个测 

试流程的 20个 U-Pb数据点基本位于谐和线上，其 

00Pb／23 U年龄为(31．8±0．2)Ma(20， =19)(图 

3，表 3)，与前人报道的结果在误差范围内完全一致。 

2．2 锆石样品测试结果 

(1)ABG 178锆石。锆石样品取 自新疆阿巴宫 

2#矿体围岩变质流纹岩中(柴凤梅等，2008)。用于 

定年的锆石颗粒多呈浅褐黄色，半透明一透明，多呈 

自形的短柱状及双锥状晶体，晶棱及晶面清楚，粒度 
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较小，长轴多变化于 100～200 之间，长短轴比一 

般为 1．5：1～2：l左右。阴极发光显微照片显示，大 

部分锆石具有岩浆锆石的平直对称生长环带和扇状 

环带特征，个别锆石含有不透明的包裹体。也有个 

别锆石颗粒见有核边结构，核部呈浑圆状，边部颜色 

均匀，震荡环带发育，且核部与边部接触界线规则。 

l8个锆石 SHRIMP点的年龄在 316．7～488．0 Ma 

之间，除去捕获锆石和放射性成因 Pb含量丢失而导 

致年龄偏d,fib的10个数据点给出的 。 pb／2 U加权 

平均年龄为(412．6±3．5)Ma(2G，r／=10，MSWD= 

1．4)(图 4A)。 

笔者用 LA_MC—ICP—MS方法，在 25舯 剥蚀直 

径，l0 Hz剥蚀频率条件下，对韵律环带发育的锆石 

进行了 l2个点的测试，得出的0。 pb／2 U加权平均 

年龄为 (410．6±2．2)Ma(2o，／2=12，MSWD = 

0．33)(图 4b)，与前人报道的 SHRIMP U—Pb年龄 

在误差范围内完全一致。 

(2)CYB0807055锆石。锆石样品取自个旧西区 

龙岔河斑状黑云母花岗岩。总体而言颗粒较大，粒 

径 100～350 um，多呈长柱状，自形程度交好，大部分 

锆石颗粒以灰白色、淡棕色为主。阴极发光(CL)图 

像显示，大部分锆石具有明显的密集振荡环带。运用 

SHRIMP方法对龙岔河斑状花岗岩样品中的锆石进 

行了15个颗粒的 15个点测定，分析结果在谐和图上 

呈密集分布(图5A)，锆石 ∞pb／20 U的加权平均年龄 

为(83．2±1．4)Ma(2o， =14；程彦博等，2009)。 

本研究用 LA—MCICP—MS方法，在 25 ffm剥蚀 

直径，10 Hz剥蚀频率条件下，对该锆石样品的 16颗 

锆石进行了测试，得出的 。 pb／2。 U加权平均年龄为 

(83．07±0．44)Ma(2o， = 16)(图 5b)，与 

SHRIMP U—Pb年龄在误差范围内完全一致。 

在样品的测试过程中，部分数据点水平偏离谐 

和线，这种数据点的分布形式可能与 邮Pb信号太 

低，难以测准有关(Yuan et a1．，2008)，在这种情况 

下， 。 pb／2 U年龄只能够精确的反映年轻锆石的 

成岩年龄。 

3 结 论 

利用LA—MC—ICP—MS法进行锆石U—Pb年龄测 

i 
f f

‘

l l 
l l I l 

『l I 
f Mean=(412 6±3 5)Ma(2s，n=10) 

10analysis spots．MSW D=I 4 

probabiltyis O 39， 

Mean=(410．6±2 2)Ma(2s．"：121 
．

12analysis spots，MSWD： =O 33 

probabilty is O 98． 

-  

r 

I f 
● _ 

l l I 
i ‘ 

图 4 锆石样品 ABG 178定年结果比较 

A．SHRIMP结果；B．LA-MC-ICP MS结果 

Fig．4 U—Pb age and concordia diagrames for sample ABG 178 obtained by SHRIM【P(A)and LA-MC-ICP—MS(B) 
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图 5 锆石样品 CⅥ 807055定年结果比较 

A．SHRIMP结果；B．LA-MC—ICP—MS结果 

Fig．4 U—Pb age and concordia diagrams for sample CYB0807055 obtained by IMP(A)and LA—MC-ICP—MS(B) 

定，实现了被测信号的同时静态接收，缩短了激光剥 

蚀时间(约 20 S)，提高了空间分辨率(剥蚀直径约 25 

／am，剥蚀深度约为 10 ptm)，减小了由剥蚀深度增加 

而引起的质量分馏；不同质量数的峰基本上都是平 

坦的，有利于获得高精度的数据，提高了分析精度， 

0 Pb／20 Pb 206Pb／2 U,207Pb／20 U 比值的测试精度 

(2d)均为2％左右。对 5个 30～1 065 Ma系列标样 

进行的 19～53个点的系统测定结果表明，其 ％Pb／ 

U误差在0．5～6 Ma($H对误差在 1％左右)之间。 

对 5个锆石标准和 2个锆石样品的分析表明，LA— 

MC—ICP—MS方法与前人报道的利用其他方法所获 

分析结果在误差范围内完全一致，分析精度达到国 

际同类实验室先进水平。 

志 谢 感谢 Jiri Sldma博士、李献华研究员、 

柳小 明教授、Lutz Nasdala教授提供的 Plesovice、 

Qinghu、SK10—2、M127锆石标准，感谢刘勇胜教授 

在 ICPMSDataCal数据处理程序使用中提供的帮助， 

感谢两位评审专家的辛勤工作和对本文提出的宝贵 

修改意见。 
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