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石英裂变径迹蚀刻条件的对比实验研究 

刘春茹 ，一，刘秀明 ，王世杰 ，张 峰 
(1．中国科学院 地球化学研究所 环境地球化学国家重点实验室，贵州 贵阳 550002；2．中国科学院 研究生院，北京 100049) 

摘 要：通过 40％的HF溶液、KOH饱和溶液和 19 mol／L的NaOH溶液这三种常用方法对大、小颗粒石英进行裂变 

径迹蚀刻实验的对比发现，用环氧树脂固定的小颗粒石英样品，不宜用KOH饱和溶液(150℃)和 19 mol／L的NaOH 

溶液(沸点，约 120℃)作为裂变径迹的蚀刻剂，宜用40％的 HF溶液；三种方法均适宜于大颗粒石英，但不同的蚀刻 

方法蚀刻效率不同，40％的HF溶液(29℃)的蚀刻效率最高，且操作简单、安全性高。40％的HF溶液最佳蚀刻时间 

为：温度在4℃左右(冬季)时为40 min，温度在 29℃左右(夏季)时为 30 min，可在全年室内常温条件下操作。 

关键词：石英；裂变径迹；蚀刻条件；对比实验 

中图分类号：P599 文献标识码：A 文章编号：0379—1726(2007)03—0323—05 

Contrastive research of different etchants about fission track dating of quartz 
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Abstract：Etching the fission track of big and small quartz grains with three ways：40％ HF，saturation KOH and 

19 mol／L NaOH，we find that 40％ HF is more suitable to etching small quartz grains pegged by epoxy than 

saturation KOH an d 19 mol／L NaOH．The three call be ways of etching big quartz grains，but the efficiencies of 

them are different．40％ HF(29℃)has the higher efficiency and easy operation and security．The optimal time of 

40％ HF etching takes 40 min in winter(about 4 oC)and 30 min in summer(about 29℃)． 
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0 引 言 

石英具有物理化学性能稳定、在自然界中易保 

存、退火温度较高(1000 oC)nI5 等优点，所以，石英 

颗粒中通常蕴含着其他矿物所不能保存的年代学信 

息。虽然石英裂变径迹方法测年具有铀含量较低、 

测年范围相对较窄，总体上石英裂变径迹测年的应 

用相对较少等缺点，但随着测年方法及测年对象需 

求的日益增长，被用于解决地质体年代学研究的应 

用实例越来越多 -12]。正是由于石英裂变径迹方法 

测年的应用面相对较小，人们对石英裂变径迹蚀刻 

条件的实验研究相对薄弱。虽然长期以来石英的裂 

变径迹蚀刻方法已有多种，其较为常用的主要有三 

种：40％HF溶液、KOH饱和溶液和 19 mol／L的 

NaOH溶液 (表 1)【13 ，但是缺乏对这些方法优缺 

点的对比评价。为此，本文拟对当前三种主要的石 

英裂变径迹蚀刻条件进行对比实验研究，对各种蚀 

表 1 目前较为常用的石英裂变径迹蚀刻条件 

Table 1 Accustomed etching conditions of quartz at present 
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刻条件进行优缺点评价，找寻最佳蚀刻条件，为今后 

石英裂变径迹测年方法的应用奠定基础。 

1 样品的采集和制备 

实验样品主要采自黔北遵义地区官坝石灰土剖 

面、黔东铜仁地区大兴碳酸盐岩红色风化壳剖面，各 

剖面的具体情况详见文献[18】。这两个剖面土层中 

的石英颗粒较小，一般小于 0．5 mm，所选石英均为 

晶体石英，可见棱面及锥角。之所以选择这两个剖 

面，是因为它们是碳酸盐岩风化壳石英裂变径迹测 

年的研究剖面。不过，由于以上两个剖面的晶体石 

英颗粒较小，难以开展同石英颗粒不同蚀刻条件的 

对比，我们选择产于黔南寻甸地区的大颗粒石英晶 

体作为实验补充材料。 

小颗粒石英样品的制备 ：将土壤样品用水浸 

泡、过筛(200目)，并将样品表面洗涤干净 ，烘干。从 

烘干的晶体石英颗粒中随机挑选 10～15颗左右放 

于模具中，将环氧树脂和三乙醇胺按一定比例混合 

均匀后，慢慢倒入模具中，静置 24 h，再放入烘箱 

(80 oC左右)24 h后取出。将制好的环氧树脂体打 

磨、抛光，备用。大颗粒石英晶体样品的制备：平行 

于晶体的生长轴将石英颗粒切片 (图 1)，切片厚度 

约 1 mm，然后将切片打磨、抛光，备用。 

将所制样品分别用当前较为常用的蚀刻条件蚀 

图 1 大石英颗粒切片示意图 

Fig．1 Sliceable sketchmap ofa big quartz grain 

刻，即40％的HF溶液、KOH饱和溶液和 19 mol／L 

的NaOH溶液进行蚀刻，通过不同的蚀刻时间考察 

径迹的蚀刻情况，具体蚀刻条件见表 2。其中，40％ 

的 HF溶液蚀刻条件对比了冬、夏季室内温度情况 

下的异同特征。 

石英的自发径迹均利用德国生产的 LABOVAL 

生物显微镜，在油浸放大 100×10倍下进行测量和 

统计。 

2 实验结果与分析 

2．1 小颗粒石英 

从图2一I可以看出，用 40％的HF溶液作为小 

颗粒石英裂变径迹的蚀刻剂时，蚀刻温度对径迹长 

度的揭露有较大影响。随蚀刻时间的延长，温度对 

径迹长度的影响越来越明显。温度在 29℃左右(夏 

季)时，35 min时径迹可达到最长，18 Ixm；当时间增 

加至 40 min时，径迹长度随时间增加不发生变化。 

温度在4℃左右 (冬季)时，径迹长度也随时间增加 

而变长，但变化幅度小，当时间增加至40 min时，径 

迹长度为 12 Ixm，再延长蚀刻时间，径迹长度不发生 

变化。 

用KOH饱和溶液 (150 oC)作为蚀刻剂时 (图 

2一I)，样品的裂变径迹长度有随时间的增加而增加 

的趋势，但当蚀刻时间增加到 90 min(每 30 min观 

测一次)时，小颗粒石英变成暗黄色，不能用于镜下 

径迹观察。当用 19 mol／L的NaOH溶液 (沸点，约 

120 oC)作为蚀刻剂时 (图2一I)，小颗粒石英样品的 

实验现象与用 KOH饱和溶液 (150 oC)作为小颗粒 

石英样品蚀刻剂时的现象相似，径迹的长度也有随 

时间增加而增加的趋势 ，但 当蚀刻时间增加到 

30 min时(每 10 min观测一次)，小颗粒石英变成暗 

黄色，同样不能用于镜下径迹观察。 

表 2 不同样品及其蚀刻条件 

Table 2 Samples and etching conditions 
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图 2 不同蚀刻剂在小颗粒石英样品上蚀刻出的径迹长度、 

径迹数量与时间关系图 

Fig．2 Relationship of both track length and the track quantity 

withtime about small quartz grainsfor different etch_ants 

I：不同蚀刻剂在蚀刻小颗粒石英样品时径迹长度与时间关系图； 

Ⅱ：不同蚀刻剂在蚀刻小颗粒石英样品时径迹数量与时间关系图。 

A：40％HF溶液，温度 29℃左右(夏季)，实验样品 GBT1； 

B：40％HF溶液，温度 4℃左右(冬季)，实验样品GBT2； 

C：KOH饱和溶液(150℃)，实验样品GBT3； 

D：19mol／L的NaOH溶液(沸点，约 120℃)，实验样品DXT1。 

从图 2一Ⅱ我们可以看出，使用不同的蚀刻剂， 

径迹数量都随时间的延长而增加。40％的 HF溶液， 

29℃左右，蚀刻 25 min后，径迹数量不再发生变化； 

在4℃左右，蚀刻 40 min后，径迹数量不再发生变 

化。用 KOH饱和溶液 (150℃)、19 mol／L的 NaOH 

溶液 (沸点，约 120 oC)作为蚀刻剂时，由于石英颗 

粒变黄，无法继续镜下观测，所以不知道什么时间能 

使径迹数量达到最大。至于各样品稳定的径迹数不 
一 致，是由于径迹数量与样品的 U含量及年龄有 

关，所以不同样品的径迹数量是不一样的。 

2．2 大颗粒石英 

我们将采 自寻甸地区的一颗大颗粒晶体石英 

(晶轴长约 2 cm)切割出3块，用于不同蚀刻剂的蚀 

刻条件对比研究。XDQ0、XDQ1、XDQ2为同一样品 

石英颗粒，径迹特征相似，可以进行不同蚀刻剂下的 

蚀刻径迹长度对比。从图3一I可以看出，在三种蚀刻 

剂作用下，石英颗粒的裂变径迹长度都随时间的增 

加而变长，但变化幅度各不相同。用 40％的I-IF溶 

液，在29℃左右蚀刻30min后，径迹长度达到最大， 

为 15 ixm；再继续蚀刻径迹不发生变化。用 150 

KOH饱和溶液蚀刻 140 min时，径迹长度达到最大， 

为 15 ；若蚀刻时间继续增加到 220 rain时，径迹 

的长度没有明显变化，与Sandhu et al。[1 温度控制 

在 125℃所获得的实验结果基本一致，只是获得稳 

定径迹长度的时间更短，表明更高温度下蚀刻速度 

更快。用 19 mol／L的Na0H溶液在约 120 oC进行多 

次的反复蚀刻，由于频繁的温差变化以及溶液沸腾 

对样品的震动，当时间增加到 60 min时 (每 10 min 

观测一次)石英颗粒产生炸裂。炸裂时在石英颗粒 

表面产生较多的裂纹，故无法继续进行镜下的径迹 

观察。这种情况与 McCorkell[ 蚀刻时间为 100 min 

的实验结果是不一致的。 

从径迹数量来看 (图3一Ⅱ)，30 min时，40％的 

HF溶液蚀刻出 14条径迹，时间再增加，径迹数量不 

发生变化。KOH饱和溶液 150℃下蚀刻出的径迹数 

量随时间变化不大，20—200 min之内径迹数量始 

终在 7—9条之间波动，与Sandhu et a1．[171温度控制 

在 125℃所获得的径迹数逐渐增大直至稳定的实验 

结果不相一致。一般来说，时间也是径迹蚀刻的重 

要因素，本次实验的时间明显少于 Sandhu et al。[1 

的时间，可能是径迹数一直稳定的原因。但是，本次 

实验的径迹长度的正常规律变化及 14 pan的稳定 

径迹长度均说明这种条件下的蚀刻是有效的、时间 

也是充足的。用 19 mol／L的 NaOH溶液在约 120 oC 

图3 不同蚀刻剂在大颗粒石英样品上蚀刻出的径迹长度、 

径迹数量与时间关系图 

Fig．3 Relationship of b0tl1tracklensthan dthetrack quantity 

with timeabout big quartz grainsfor different etehants 

I：不同蚀刻剂在大颗粒石英样品上蚀刻出的径迹长度和时间关系图： 

Ⅱ：不同蚀刻剂在大颗粒石英样品上蚀刻出的径迹数量和时间关系图。 

A：KOH饱和溶液(150℃)，实验样品XBQ1； 

B：40％I-IF溶液，温度 29℃左右(夏季)，实验样品XDQ2； 

c：19 mol／L的NaOH溶液(沸点，约120℃)，实验样品XDQ0。 
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蚀刻大颗粒石英时，最多 13条径迹，径迹数量在 

20 min时波动较大，且40 min后径迹数量减少，这 

应该与石英颗粒的炸裂有关。 

3 数据分析 

3．1 40％的 HF溶液的蚀刻时间 

用 40％的 HF溶液作为石英颗粒样品的蚀刻剂 

时，环境温度与蚀刻效果 (径迹长度和径迹数量)呈 

正相关关系。环境温度较高(29℃左右，夏季常温)， 

则短时间内 (30 min左右)会使径迹的长度和数量 

达到最佳状态；环境温度较低时 (4℃左右，冬季常 

温)，需要较长时间(40 min)才能使径迹的长度和数 

量达到最佳状态。所以，不同的环境温度对测量结 

果有一定的影响。因此，在不同季节都可以进行无 

温控蚀刻，只需要把握好蚀刻时间。但需要注意，由 

于 HF的强腐蚀性，通常蚀刻时间不宜过长，本次实 

验所反映出的最佳蚀刻时间为：温度在4℃左右(冬 

季)时为40 min；温度在 29℃左右 (夏季)时为 

30 min。若时间过长，则会导致颗粒表面模糊且径迹 

长度、宽度增大，可能会产生径迹相连的现象，尤其 

是径迹密度较大的样品更容易加大统计误差。与前 

人的实验结果相比，本次实验的蚀刻时间较为适中： 

48％的 HF溶液在 23℃情况下需要蚀刻 24 htH， 】， 

时间上明显长于本次实验，更高浓度的蚀刻剂所需 

时间理应更短；而刘顺生等 [51认为同蚀刻剂浓度的 

条件下 (25℃)，需要蚀刻 15 min，短于本次实验中 

温度为29℃的蚀刻时间。这可能是不同石英的生长 

结构和微化学组成的不同所造成的，本次实验中大、 

小颗粒石英的蚀刻结果 (29℃)中的径迹长度和蚀 

刻时间均存在一定的差异性 ：径迹长度相差约 

3 m，径迹数稳定时的蚀刻时间相差约 5 min。单颗 

粒石英不同晶面蚀刻实验也说明存在较为明显的各 

向异性 (虽然所获得的年龄值基本一致)[1 ，因此， 

不同成因的石英存在着一定的蚀刻时间差也应是正 

常的。 

3．2 三种蚀刻方法的对比 

用 KOH饱和溶液 (150℃)和 19 mol／L的 

NaOH溶液 (沸点，约 120℃)作为小颗粒石英样品 

的蚀刻剂时，长时间蚀刻会使环氧树脂腐蚀导致石 

英颗粒变成暗黄色，不能用于镜下观察。因此，我们 

主要对大颗粒石英的实验结果进行对比。 

从图3一I可以看出，三种蚀刻剂蚀刻出的径迹 

长度相差不大，但蚀刻出的径迹数量有明显的不 

同。由于三个实验样品为同一单晶石英同一晶面， 

取样位置较近(图 1)，观测面积大 (约 1 mm2)，而且 

观测面 QXD1上面与QXD2下面为同一面，是同一 

石英颗粒的同一部位；QXD0上面与 QXD1上面、 

QXD2下面相差距离约 1 mm。虽然晶体的不同部位 

由于 U含量的差异，会产生一定的自发径迹数的差 

异性，但同一晶体、同一晶面且均很少含杂质的情况 

下，如此大的差异性很难想像是 u含量分布不同所 

造成的，且三个部分应是同一时间、相同条件下形成 

的。所以基本上可以认为三个样品是同一石英颗粒 

的同一部位，具有相同的u含量。若这种假设成立， 

那么可以明显地反映出三种蚀刻方法的蚀刻效率， 

即40％的 HF溶液 (29℃)>19 mol／L的 NaOH溶 

液(沸点，约 120℃)>KOH饱和溶液(150℃)。若 

假设不成立，那么 40％的 HF溶液 (29℃)与KOH 

饱和溶液(150℃)在大石英颗粒上的蚀刻效率还是 

可以比较的，因为QXD1上面与 QXD2下面为同一 

石英颗粒的同一部位，U含量相同。40％的HF溶液 

(29℃)在 QXD2下面蚀刻出 14条径迹，而 KOH饱 

和溶液 (150℃)在 QXD1上面仅蚀刻出9条径迹， 

这种明显的差别说明40％的 HF溶液 (29℃)的蚀 

刻效率确实大于 KOH饱和溶液 (150℃)的蚀刻效 

率。 

也就是说，在进行年代学研究时采用外探测器 

法 (较为常用)，三种蚀刻方法将产生很大的年龄差 

距。因此，可以粗略地认为三种蚀刻方法中40％的 

HF溶液 (29℃)能更大地揭示真实的信息，同时也 

暗示不同蚀刻方法用外探测器法所获得的年龄值是 

无法进行对比的。当然，若自发径迹和诱发径迹均 

在矿物上进行蚀刻统计，那么不同蚀刻方法的蚀刻 

效率的差异将被掩盖或可以忽略，因为同一方法对 

矿物上的自发径迹、诱发径迹的蚀刻效率是一致的， 

所以不同蚀刻方法所得出的年龄值也是基本一致 

的。 

从蚀刻工作效率来看，40％的HF溶液(4℃、29 

℃)方法获得稳定的径迹数仅需 30～40 min，且全年 

都可以在室内常温下进行，易操作、易掌握、安全性 

高；而 19 mol／L的 NaOH溶液 (沸点，约 120℃)、 

KOH饱和溶液 (150℃)这两种方法，蚀刻时间相对 

较长，且都需要精确地控制温度，操作也相对复杂， 

安全性低，尤其是 19 mol／L的NaOH溶液(沸点，约 

120℃)在蚀刻过程中会由于溶液沸腾使石英晶体 
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震动导致样品产生轻微的炸裂现象，这也是该方法 

在蚀刻过程中出现径迹数波动的主要原因。 

4 结 论 

由于石英颗粒裂变径迹的长度和数量与晶格、 

铀含量、年龄等因素有关，所以不同地区的石英颗粒 

样品的裂变径迹蚀刻条件也存在差别，但也有一些 

相似之处。通过以上实验分析结果，可得出以下几 

点结论。 

(1)用环氧树脂作为固定小颗粒石英晶体的样 

品，不宜用 KOH饱和溶液 (150℃)和 19 mol／L的 

NaOH溶液 (沸点，约 120℃)作为裂变径迹的蚀刻 

剂，宜用 40％的 HF溶液。 

(2)三种方法均适宜于大颗粒石英，但不同的 

蚀刻方法蚀刻效率是不同的，40％的 HF溶液 (29 

oC)的蚀刻效率最高，这暗示不同蚀刻方法用外探测 

器方法获得的年龄数据是无法对比的；40％的 HF 

溶液 (29 oC)的高蚀刻效率能最大程度地揭示真实 

信息，且操作简单、安全性高。 

(3)无论是环氧树脂固定的小颗粒石英，还是 

大颗粒石英均可用40％的HF溶液作为蚀刻剂，且 

全年均可在室内常温进行操作，最佳蚀刻时间为：温 

度在 4℃左右(冬季)时为40 min；温度在29℃左右 

(夏季)时为 30 min。 
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