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前 言

本文件按照 ＧＢ / Ｔ １􀆰 １—２０２０ «标准化工作导则　 第 １ 部分: 标准化文件的结构和起草规则» 的规

定起草ꎮ
本文件是 ＤＢ / Ｔ １０３ «活动断层探查　 年代测定» 的第 １ 部分ꎮ ＤＢ / Ｔ １０３ 已经发布了以下部分:
———第 １ 部分: 碳十四方法ꎻ
———第 ２ 部分: 释光方法ꎻ
———第 ３ 部分: 铍十和铝二十六方法ꎮ
请注意本文件的某些内容可能涉及专利ꎮ 本文件的发布机构不承担识别专利的责任ꎮ
本文件由中国地震局提出ꎮ
本文件由地震灾害预防标准化技术委员会归口ꎮ
本文件起草单位: 中国地震局地质研究所、 中国地震灾害防御中心、 中国地质科学院水文地质环

境地质研究所ꎮ
本文件主要起草人: 尹金辉、 徐伟、 杨会丽、 杨劲松、 石文芳、 李兆宁、 刘春茹、 郑荣章ꎮ
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引 言

国内外众多的大地震灾害现象分析研究表明ꎬ 活动断层存在发生地震灾害的潜在危险ꎮ 查明地震

活动断层的精确活动时间并对其属性和地震危害性作出科学评价ꎬ 是地震灾害风险评估和震害防御的

重要基础性工作ꎮ 我国自 “九五” 期间开始逐步推进活动断层探测工作ꎬ 在理论和工程技术上都取得

了长足的进展ꎬ 积累了一定的实践经验ꎬ 其成果在国土空间规划、 工程场址勘选以及建 (构) 筑物断

层避让、 地震灾害风险评估和地震预测等领域发挥着越来越重要的作用ꎮ
为了规范工作的过程和技术方法的应用ꎬ 保证活动断层探测工作科学有序地开展ꎬ 提升产出成果

的质量和实用性ꎬ 近年来地震部门开展了活动断层探测技术梳理ꎬ 理清了工作流程、 工作内容和工作

成果的基本框架ꎬ 在此基础上构建了系列标准的框架ꎬ 先后制定了 ＧＢ / Ｔ ３６０７２—２０１８ «活动断层探

测» 及一系列配套的行业标准ꎮ
年代测定是活动断层探测的重要技术支撑ꎬ ＤＢ / Ｔ １０３ «活动断层探查　 年代测定» 是活动断层探

测系列标准框架的组成标准ꎮ ＤＢ / Ｔ １０３ 旨在统一并规范试验操作ꎬ 确保年代测定结果的准确性、 可比

性和可靠性ꎬ 拟由 ９ 部分构成ꎮ
———第 １ 部分: 碳十四方法ꎮ 目的在于界定碳十四方法的试验条件、 试验流程、 数据处理方法ꎬ

确立试验报告编写内容ꎮ
———第 ２ 部分: 释光方法ꎮ 目的在于界定释光方法的试验条件、 试验流程、 数据处理方法ꎬ 确立

试验报告编写内容ꎮ
———第 ３ 部分: 铍十和铝二十六方法ꎮ 目的在于界定铍十和铝二十六方法的试验条件、 试验流程、

数据处理方法ꎬ 确立试验报告编写内容ꎮ
———第 ４ 部分: 电子自旋共振方法ꎮ 目的在于界定电子自旋共振方法的试验条件、 试验流程、 数

据处理方法ꎬ 确立试验报告编写内容ꎮ
———第 ５ 部分: 磷灰石裂变径迹方法ꎮ 目的在于界定磷灰石裂变径迹方法的试验条件、 试验流程、

数据处理方法ꎬ 确立试验报告编写内容ꎮ
———第 ６ 部分: 氖二十一方法ꎮ 目的在于界定氖二十一方法的试验条件、 试验流程、 数据处理方

法ꎬ 确立试验报告编写内容ꎮ
———第 ７ 部分: 氩四十 氩三十九方法ꎮ 目的在于界定氩四十 氩三十九方法的试验条件、 试验流

程、 数据处理方法ꎬ 确立试验报告编写内容ꎮ
———第 ８ 部分: 古地磁法ꎮ 目的在于界定古地磁方法的试验条件、 试验流程、 数据处理方法ꎬ 确

立试验报告编写内容ꎮ
———第 ９ 部分: 方解石的铀 铅同位素方法ꎮ 目的在于界定方解石的铀 铅同位素方法的试验条件、

试验流程、 数据处理方法ꎬ 确立试验报告编写内容ꎮ
含碳有机物或无机物均可采用碳十四方法测定年代ꎬ 其测年范围为几百年至五万年ꎬ 精度在

０􀆰 ３％~１０％ꎬ 已为活动断层探测研究提供了大量的关键性年龄数据ꎮ 通过对碳十四年代测定的技术方

案及其测试结果的处理和报告编写要求的规定ꎬ 为相关工作的规范性和测试结果的可靠性奠定良好的

基础ꎬ 有利于推进活动断层探测工作有序、 高质发展ꎮ
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活动断层探查　 年代测定

第 １ 部分: 碳十四方法

警示———本文件涉及的部分化学试剂和仪器设备对人体和环境有害ꎬ 使用者有责任采取适当的安

全和健康防护措施ꎬ 并保证符合国家有关法规规定的条件ꎮ

１　 范围

本文件给出了碳十四方法年代测定的样品品质、 试验条件、 仪器设备和材料ꎬ 确立了试验步骤ꎬ
规定了试验数据处理方法和试验报告编写的要求ꎮ

本文件适用于活动断层探查工作中的碳十四样品年代测定ꎮ

２　 规范性引用文件

下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款ꎮ 其中ꎬ 注日期的引用文

件ꎬ 仅该日期对应的版本适用于本文件ꎻ 不注日期的引用文件ꎬ 其最新版本 (包括所有的修改单) 适

用于本文件ꎮ
ＧＢ / Ｔ ６２２　 化学试剂　 盐酸

ＧＢ / Ｔ ６２９　 化学试剂　 氢氧化钠

ＧＢ / Ｔ ６７４　 化学试剂　 粉状氧化铜

ＧＢ / Ｔ ６７８　 化学试剂　 乙醇 (无水乙醇)
ＧＢ / Ｔ １２８２　 化学试剂　 磷酸

ＧＢ / Ｔ ６００３􀆰 １　 试验筛　 技术要求和检验　 第 １ 部分: 金属丝编织网试验筛

ＧＢ ８９７８　 污水综合排放标准

ＧＢ / Ｔ １５７２４　 实验室玻璃仪器　 烧杯

ＧＢ / Ｔ ３００９９　 实验室离心机

ＧＢ / Ｔ ３０４３５　 电热干燥箱及电热鼓风干燥箱

ＧＢ / Ｔ ３３０８７　 仪器分析用高纯水规格及试验方法

３　 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件ꎮ
３􀆰 １

碳十四年龄　 ｒａｄｉｏｃａｒｂｏｎ ａｇｅ
含碳样品停止与大气碳库发生碳同位素交换ꎬ 至公元 １９５０ 年所经历的时间ꎮ

３􀆰 ２
碳十四比活度　 ｒａｄｉｏｃａｒｂｏｎ ｓｐｅｃｉｆｉｃ ｒａｄｉｏａｃｔｉｖｉｔｙ
单位碳质量中的碳十四活度ꎮ
注: 碳十四活度指样品中所有碳十四原子核在单位时间内的总衰变数ꎮ

１
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３􀆰 ３
前处理　 ｐｒｅｔｒｅａｔｍｅｎｔ
提纯测样的物理和化学处理过程ꎮ

３􀆰 ４
测样　 ｔｅｓｔ ｓａｍｐｌｅ
原始样品经前处理后ꎬ 用于制备靶样的物质ꎮ

３􀆰 ５
日历年代校正　 ｃａｌｅｎｄａｒ ｄａｔｅ ｃｏｎｖｅｒｓｉｏｎ
使用校正曲线将碳十四年龄转换成日历年龄的过程ꎮ

３􀆰 ６
污染物　 ｃｏｎｔａｍｉｎａｎｔ
非样品年龄的含碳组分ꎮ

３􀆰 ７
现代碳　 ｍｏｄｅｒｎ ｃａｒｂｏｎ
与公元 １９５０ 年未受人类活动扰动的大气碳库保持碳十四同位素交换平衡的含碳物质ꎮ

４　 原理

天然碳十四 ( １４Ｃ) 由宇宙射线轰击高空大气中的氮原子生成ꎬ 并通过光合作用和全球碳循环过程

进入生物圈与水圈ꎮ 在生物存活期间ꎬ 其体内碳十四比活度与大气碳库保持动态交换平衡ꎻ 一旦生物

死亡或碳酸盐矿物沉积完成ꎬ 碳同位素交换随即终止ꎬ 封闭体系中的碳十四便以 ５７３０ 年的半衰期呈指

数规律衰变ꎮ 通过测定样品中残留的碳十四比活度 (或碳十四与碳十二原子数比值ꎬ 表示为 Ｒ１４)ꎬ 并

与现代碳标准进行比较ꎬ 即可计算得出样品的表观年代ꎬ 即碳十四年龄ꎮ
碳十四年龄需经校正方可转换为真实日历年龄ꎮ 由于地质历史时期大气中碳十四浓度存在自然波

动ꎬ 必须借助国际通用的校正曲线进行换算ꎻ 此外ꎬ 如果碳酸盐类样品中混入古老的 “死碳”ꎬ 则其

初始碳十四比活度将显著偏低ꎮ 因此ꎬ 在碳十四年龄测定之前ꎬ 应查明 “死碳” 的成因与来源ꎬ 建立

针对性的校正方案ꎬ 以消除年代偏差ꎬ 确保碳十四测年结果的准确可靠ꎮ

５　 试验条件

５􀆰 １　 试验空间环境洁净度为十万级以上ꎮ
５􀆰 ２　 温度为 (２３±５)℃ꎮ
５􀆰 ３　 相对湿度小于 ８０％ꎮ

６　 试剂或材料

警示———化学试剂具危害性ꎬ 须防潮密封存储ꎬ 备齐应急用品ꎬ 所有配制、 取用及处理须在通风

橱内操作ꎬ 全程佩戴耐酸防化手套与全覆式面屏ꎬ 液氮存储及相关实验需通风良好ꎬ 严防缺氧窒息ꎮ

６􀆰 １　 高氯酸镁 [Ｍｇ (Ｃｌ０４) ２]: 优级纯ꎬ 开封后存储不超过 ２４ 个月ꎮ
６􀆰 ２　 氢氧化钠 (ＮａＯＨ): ＧＢ / Ｔ ６２９ꎬ 优级纯ꎮ
６􀆰 ３　 铁粉 (Ｆｅ): －３２５ 目ꎬ 纯度不小于 ９８％ꎬ 开封后存储不超过 ２４ 个月ꎮ
６􀆰 ４　 铜粒 (Ｃｕ): 直径 ０􀆰 ６ ｍｍ~０􀆰 ８ ｍｍꎬ 纯度不小于 ９９􀆰 ９９９％ꎮ
６􀆰 ５　 碳十四标准物质: 中国糖碳或美国草酸Ⅱꎬ ＳＲＭ ４９９０ Ｃꎮ

２
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６􀆰 ６　 亚氯酸钠 (ＮａＣｌＯ２): 分析纯ꎮ
６􀆰 ７　 氧化铜 (ＣｕＯ): ＧＢ / Ｔ ６７４ꎬ 粉状ꎬ 纯度不小于 ９９􀆰 ９９９％ꎬ 开封后存储不超过 １２ 个月ꎮ
６􀆰 ８　 银丝 (Ａｇ): 直径 ０􀆰 ２ ｍｍꎬ 纯度不小于 ９９􀆰 ９９９％ꎮ
６􀆰 ９　 砂纸: ２００ 目、 １００ 目ꎮ
６􀆰 １０　 磷酸 (Ｈ３ＰＯ４): ＧＢ / Ｔ １２８２ꎬ 优级纯ꎮ
６􀆰 １１　 无水乙醇 (Ｃ２Ｈ６Ｏ): ＧＢ / Ｔ ６７８ꎬ 分析纯ꎮ
６􀆰 １２　 盐酸 (ＨＣｌ): ＧＢ / Ｔ ６２２ꎬ 优级纯ꎮ
６􀆰 １３　 液氮 (Ｎ２): 沸点温度－１９６ ℃ꎮ
６􀆰 １４　 高纯氧气 (Ｏ２): 纯度不小于 ９９􀆰 ９９９％ꎮ
６􀆰 １５　 高纯氢气 (Ｈ２): 纯度不小于 ９９􀆰 ９９９％ꎮ
６􀆰 １６　 高纯水 (Ｈ２Ｏ): ＧＢ / Ｔ ３３０８７ꎬ 电阻率不小于 １８􀆰 ２ ＭΩ􀅰ｃｍꎮ
６􀆰 １７　 试纸: 酸碱度 ｐＨ １~ ｐＨ １４ꎮ
６􀆰 １８　 靶锥: 铝或铜ꎮ
６􀆰 １９　 石英管: 高纯石英ꎬ 长度 １０ ｃｍꎬ 外径 ９ ｍｍꎬ 一端开口ꎬ 一端封口ꎮ
６􀆰 ２０　 冷冻液: 温度－７８ ℃ꎮ
６􀆰 ２１　 燃烧管: 高纯石英ꎬ 长度 ２９ ｃｍꎬ 外径 ９ ｍｍꎬ 一端开口ꎬ 一端封口ꎮ

７　 仪器设备

７􀆰 １　 加速器碳十四石墨靶制备装置: 能够完成最少碳量 ０􀆰 ５ ｍｇ 石墨合成ꎮ
７􀆰 ２　 冰柜: 温度范围－２６ ℃ ~０ ℃ꎮ
７􀆰 ３　 超声波清洗器: 最高温度不大于 ９０ ℃ꎬ 超声频率不小于 ３７ Ｈｚꎬ 容量不小于 ２０ Ｌꎮ
７􀆰 ４　 干燥箱: ＧＢ / Ｔ ３０４３５ꎬ 温度不大于 １００ ℃ꎬ 容量小于 ６０ Ｌꎮ
７􀆰 ５　 加热板: 温度不大于 ２００ ℃ꎬ 工作面不小于 ３５ ｃｍ×３０ ｃｍꎮ
７􀆰 ６　 加速器质谱仪 (ＡＭＳ): Ｒ１４精度优于 ３‰ꎬ 仪器本底 Ｒ１４不大于 ５􀆰 ０×１０－１６ꎬ 最小端电压 ０􀆰 ２ ＭＶꎮ
７􀆰 ７　 离心机: ＧＢ / Ｔ ３００９９ꎬ 转速不小于 ３５００ ｒ / ｍｉｎꎬ 转子 ５０ ｍＬ、 ５００ ｍＬꎮ
７􀆰 ８　 马弗炉: 温度不小于 ４００ ℃ꎮ
７􀆰 ９　 气焊枪: 以煤气为燃料ꎬ 以氧气为助燃剂ꎮ
７􀆰 １０　 石墨靶压制装置: 压力 １００ Ｎ~８００ Ｎꎮ
７􀆰 １１　 试验筛: ＧＢ / Ｔ ６００３􀆰 １ꎬ 孔径 １８０ μｍꎮ
７􀆰 １２　 酸解装置: 酸解碳量 ０􀆰 ５ ｍｇ~４０􀆰 ０ ｍｇꎮ
７􀆰 １３　 体视显微镜: 目镜放大倍数 １０ 倍ꎬ 物镜放大倍数 １ 倍~８ 倍ꎮ
７􀆰 １４　 电子天平: 精度 ０􀆰 １ ｍｇꎮ
７􀆰 １５　 通风橱: 耐强酸强碱材质ꎮ
７􀆰 １６　 研钵: 容量 ２００ ｍＬ~５００ ｍＬꎮ
７􀆰 １７　 真空干燥箱: 温度不大于 ２００ ℃ꎬ 极限真空不大于 １０ Ｐａꎮ
７􀆰 １８　 玻璃烧杯: ＧＢ / Ｔ １５７２４ꎬ 容量 ５０ ｍＬ、 １００ ｍＬ、 ５００ ｍＬ、 １０００ ｍＬ、 ２０００ ｍＬꎮ
７􀆰 １９　 杜瓦瓶: 容量 ２５０ ｍＬ、 ５００ ｍＬꎮ
７􀆰 ２０　 漏斗: 玻璃材质ꎬ 管部外径 ５ ｍｍꎬ 内径 ３ ｍｍꎬ 长度 ２０ ｃｍꎮ

３
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８　 样品

８􀆰 １　 样品类型

样品分为以下类型:
ａ) 生物体类样品ꎬ 包括树叶、 种子、 草、 树皮、 木材、 木炭、 毛发、 细树枝、 织物、 动物皮及

其制品、 树脂、 孢粉和植硅体等ꎻ
ｂ) 骨质类样品ꎬ 包括骨骼、 牙齿等ꎻ
ｃ) 土质类样品ꎬ 包括泥炭、 淤泥、 古土壤等ꎻ
ｄ) 碳酸盐类样品ꎬ 包括贝壳、 钙结核、 珊瑚、 钙板、 苏打、 泉华、 天然碱、 石钟乳、 石笋、 有

孔虫和介形虫等ꎮ

８􀆰 ２　 样品量

样品的初始质量应含不少于 １ ｍｇ 纯碳ꎮ 常见样品含碳率见表 Ａ􀆰 １ꎮ

８􀆰 ３　 包装与存储

８􀆰 ３􀆰 １　 潮湿样品应先除湿后再包装ꎬ 在除湿过程中应避免混入其他含碳物ꎮ
８􀆰 ３􀆰 ２　 样品应有包装ꎮ 包装材料不应含碳成分ꎮ 宜使用铝箔纸包裹ꎬ 装入自封塑料袋、 封闭于玻璃

瓶、 塑料盒或金属盒中ꎮ

９　 试验步骤

９􀆰 １　 试验流程

试验流程包括下列 ４ 个步骤:
ａ) 样品登记ꎻ
ｂ) 前处理ꎻ
ｃ) 石墨靶制备ꎻ
ｄ) 加速器质谱仪测量ꎮ

９􀆰 ２　 样品登记

按表 Ｂ􀆰 １ 规定的内容和格式登记样品信息ꎮ

９􀆰 ３　 前处理

９􀆰 ３􀆰 １　 根据 ８􀆰 １ 给出的样品类型ꎬ 分别选取生物体类样品前处理、 骨质类样品前处理、 土质类样品前

处理和碳酸盐类样品前处理ꎮ
９􀆰 ３􀆰 ２　 按下列操作进行生物体类样品前处理:

ａ) 打开样品包装ꎻ
ｂ) 参考样品对应的含碳率计算含纯碳不少于 １ ｍｇ 所需的样品量ꎬ 称取样品ꎻ
ｃ) 清除样品表面现代植物须根、 菌丝等污染物ꎻ
ｄ) 将样品置入 １００ ｍＬ 烧杯后ꎬ 再放在 ７０ ℃加热板上ꎬ 加入 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸至无气泡ꎬ 用 ｐＨ 试纸

测试显示为强酸性ꎬ 浸泡 ２４ ｈꎬ 用高纯水冲洗至中性ꎬ 保留残余物并标记为 Ａꎬ 废液排放符

４
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合 ＧＢ ８９７８ 的规定ꎬ 酸液中和至 ｐＨ＝ ６~９ 后排放ꎻ
ｅ) 加高纯水没过 Ａ 表面约 ２ ｃｍꎬ 加入 ２~４ 滴 １􀆰 ２ ｍｏｌ / Ｌ 氢氧化钠溶液ꎻ
ｆ) 如果 Ａ 在 ５ ｓ 内溶解量大于 １０％ꎬ 则立即倾倒上层溶液ꎬ 执行步骤 ｉ)ꎻ
ｇ) 如果 Ａ 在 ５ ｓ 内溶解量不大于 １０％ꎬ 则将烧杯置于 ７０ ℃加热板上加热ꎬ 每隔 ５ ｍｉｎ~１０ ｍｉｎ 观

察溶液颜色是否加深ꎬ 至无明显变化时ꎬ 倒掉 Ａ 上层溶液ꎻ
ｈ) 重复步骤 ｅ) ~ ｇ) 直至上层溶液接近无色且 ｐＨ 试纸测试显示为碱性ꎻ
ｉ) 用高纯水冲洗 Ａ 至中性ꎬ 在 ７０ ℃下加入 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸浸泡 １ ｈꎬ 再用高纯水冲洗 Ａ 至中性ꎻ
ｊ) 如需继续提取出纤维素组分ꎬ 则执行步骤 ｋ)ꎬ 否则在 ６０ ℃干燥箱中烘干ꎬ 结束处理ꎬ 标记

为测样 Ｘꎬ 备用ꎻ
ｋ) 加入 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸ꎬ 在 ７０ ℃下缓慢加入亚氯酸钠 (ＮａＣｌＯ２)ꎬ 搅拌至样品呈白色或者淡黄色ꎬ

用高纯水冲洗后在 ６０ ℃干燥箱中烘干ꎬ 标记为测样 Ｘꎬ 备用ꎮ
图 １ 给出了生物体类样品前处理步骤示意ꎮ
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图 １　 生物体类样品前处理步骤示意图
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９􀆰 ３􀆰 ３　 按下列操作进行骨质类样品前处理:
ａ) 选取新鲜致密骨头作为样品ꎻ
ｂ) 将样品清洗后 ６０ ℃烘干ꎻ
ｃ) 在研钵内将烘干的样品破碎为直径 ０􀆰 ５ ｍｍ~２􀆰 ０ ｍｍ 的碎块ꎻ
ｄ) 称取破碎后的样品 ５０ ｍｇ~１５０ ｍｇ (质量记为 Ｗｂ)ꎬ 标记为 Ｂꎻ
ｅ) 将 Ｂ 置入离心管ꎬ 加入 ６ ｍＬ ０􀆰 ５ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸至碳酸盐类完全去除ꎬ 用高纯水冲洗至中性ꎬ 标

记为 Ｃꎻ
ｆ) 将 ５ ｍＬ ０􀆰 １ ｍｏｌ / Ｌ 氢氧化钠溶液加至 Ｃ 中ꎬ 每隔 １５ ｍｉｎ ~ ３０ ｍｉｎ 观察溶液颜色变化 (最长

２ ｈ)ꎬ 待颜色稳定后ꎬ 用高纯水冲洗至中性ꎻ
ｇ) 吸取 ５ ｍＬ ０􀆰 ０１ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸ꎬ 在室温下浸泡 Ｃ 约 １ ｈꎬ 倾倒上层溶液ꎬ 残余物用高纯水冲洗至

近中性ꎬ 标记为 Ｄꎻ
ｈ) 在 ５０ ℃下烘干 Ｄꎬ 得到骨胶原ꎬ 称重 (质量记为 Ｗｙ)ꎬ 按公式 (１) 计算骨胶原产率 Ｐｇꎻ

Ｐｇ ＝ Ｗｙ / Ｗｂ × １００％　 (１)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:
Ｐｇ ———骨胶原产率ꎻ
Ｗｙ ———骨胶原干重ꎬ 单位为克 (ｇ)ꎻ
Ｗｂ———骨类样品原始质量ꎬ 单位为克 (ｇ)ꎮ

ｉ) 如果 Ｄ 需提取骨明胶ꎬ 则执行步骤 ｊ)ꎬ 否则ꎬ 执行步骤 ｋ)ꎻ
ｊ) 将 Ｄ 置入离心管ꎬ 加入 ５ ｍＬ ０􀆰 ０１ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸ꎬ 于 ６０ ℃浸泡至 Ｄ 完全溶解ꎬ 离心取上清液ꎬ

冷冻干燥得到骨明胶 Ｅꎬ 观察颜色并称重 (质量记 Ｗｍ)ꎬ 按公式 (２) 计算骨明胶产率 Ｐｍꎻ

Ｐｍ ＝ Ｗｍ / Ｗｂ × １００％　 (２)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:
Ｐｍ ———骨明胶产率ꎻ
Ｗｍ ———骨明胶干重ꎬ 单位为克 (ｇ)ꎻ
Ｗｂ ———骨类样品原始质量ꎬ 单位为克 (ｇ)ꎮ

ｋ) 当骨胶原产率 Ｐｇ 或骨明胶产率 Ｐｍ 在 ５％~２０％时ꎬ 判定骨胶原或骨明胶为合格样品ꎬ 标记为

测样 Ｘꎬ 备用ꎻ 否则ꎬ 结束处理ꎮ
图 ２ 给出了骨质类样品前处理步骤示意ꎮ
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图 ２　 骨质类样品前处理步骤示意图

９􀆰 ３􀆰 ４　 按下列操作进行土质类样品前处理:
ａ) 除去土质类样品中的植物须根、 菌丝等杂物ꎻ
ｂ) 称取土质类样品 ３ ｇ~１０ ｇꎬ 标记为 Ｆꎻ
ｃ) 如果样品 Ｆ 中含有种子、 碳屑、 树叶等生物体类样品ꎬ 执行 ９􀆰 ３􀆰 ２ ａ) ~ ｋ)ꎻ
ｄ) 如果样品 Ｆ 中不含生物体类样品ꎬ 则采用 １８０ μｍ 试验筛ꎬ 湿法筛分得到小于 １８０ μｍ 组分ꎬ

标记为 Ｇꎻ
ｅ) 将 Ｇ 放入烧杯ꎬ 置于 ７０ ℃加热板上ꎬ 加入 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸浸泡并搅拌ꎬ 至无气泡且 ｐＨ 试纸测

试显示为强酸性ꎬ 浸泡 ２４ ｈ 后ꎬ 倾倒弃去上层清液ꎬ 用高纯水反复冲洗残余固体至近中性ꎬ
保留残余物并标记为 Ｈꎬ 废水排放符合 ＧＢ ８９７８ 的要求ꎬ 酸液中和至 ｐＨ＝ ６~９ 后排放ꎻ

ｆ) 如果直接对土样进行全组分测定ꎬ 则将 Ｈ 烘干ꎬ 标记为测样 Ｘꎬ 备用ꎻ

７
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ｇ) 如果不进行全组分测定ꎬ 则向 Ｈ 中加入 １􀆰 ２ ｍｏｌ / Ｌ 氢氧化钠溶液浸泡 ２４ ｈꎬ 用离心机在

３０００ ｒ / ｍｉｎ下分离ꎬ 得到碱溶液 Ｉ１ 和碱不溶物 Ｉ２ꎻ
ｈ) 如果进行碱可溶物的年代测定ꎬ 则向 Ｉ１ 中加入 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸至出现絮状沉淀ꎬ 用离心机在

３０００ ｒ / ｍｉｎ下分离ꎬ 弃去上层清液ꎬ 用高纯水冲洗沉淀物 ２ 次~３ 次至近中性ꎬ ６０ ℃烘干得到

碱可溶物组分ꎬ 标记为测样 Ｘꎬ 备用ꎻ
ｉ) 如果进行碱不溶物组分年代测定ꎬ 则向 Ｉ２ 中加入 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸至 ｐＨ≈２ꎬ 浸泡 ２４ ｈꎬ 用离心

机在 ３０００ ｒ / ｍｉｎ 下分离ꎬ 弃去上层清液ꎬ 用高纯水冲洗底部残余物 ２ 次 ~ ３ 次至近中性ꎬ
６０ ℃烘干得到碱不溶物组分ꎬ 标记为测样 Ｘꎬ 备用ꎮ

图 ３ 给出土质类样品前处理步骤示意ꎮ
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图 ３　 土质类样品前处理步骤示意图
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９􀆰 ３􀆰 ５　 按下列操作进行碳酸盐类样品前处理:
ａ) 去除样品外层粘附物ꎻ
ｂ) 挑选原始结晶的碳酸盐ꎻ
ｃ) 钻取样品ꎬ 标记为样品 Ｊꎻ
ｄ) 称取样品 Ｊ ３０ ｍｇ~１００ ｍｇꎬ 放入 ５０ ｍＬ 烧杯中ꎻ
ｅ) 加入 １ ｍｏｌ / Ｌ 盐酸ꎬ 去除样品外层 １０％~３０％质量ꎬ 获得新鲜样品 Ｋꎻ
ｆ) 用高纯水洗至中性ꎬ 烘干ꎬ 标记为测样 Ｘꎬ 备用ꎮ

９􀆰 ４　 石墨靶制备

９􀆰 ４􀆰 １　 工作内容

石墨靶制备包括下列操作:
ａ) 生成二氧化碳ꎻ
ｂ) 纯化二氧化碳ꎻ
ｃ) 生成石墨ꎻ
ｄ) 压制石墨靶ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ２　 生成二氧化碳

９􀆰 ４􀆰 ２􀆰 １　 按下列操作生成有机样品中二氧化碳:
ａ) 参考测样 Ｘ 对应的含碳率ꎬ 估算含纯碳量为 ０􀆰 ５ ｍｇ~２􀆰 ０ ｍｇ 所需的样品量ꎬ 称取样品ꎻ
ｂ) 通过漏斗将样品 Ｘ 装至燃烧管底部ꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｃ) 称取氧化铜ꎬ 称取量按每 １ ｍｇ 纯碳需 ４５ ｍｇ 氧化铜粉末计算ꎻ
ｄ) 将氧化铜粉末装入燃烧管内ꎬ 加入 ２ ｃｍ 银丝ꎬ 并填写表 Ｄ􀆰 １ꎻ
ｅ) 将燃烧管接到加速器碳十四石墨靶制备装置 Ａ 处 (参见图 Ｄ􀆰 １)ꎬ 启动抽真空操作ꎻ
ｆ) 待系统真空度低于 ２×１０－２ Ｐａ 且稳定时ꎬ 气焊密封燃烧管ꎬ 切割出约 ２０ ｃｍ 燃烧管ꎻ
ｇ) 将密封燃烧管放入马弗炉ꎬ 加热至 ８００ ℃ꎬ 燃烧 １０ ｈ 以上ꎻ
ｈ) 关闭马弗炉ꎬ 冷却至室温后取出ꎬ 在管上标记样品编号ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ２􀆰 ２　 按下列操作生成无机样品 (碳酸盐类测样) 中二氧化碳:
ａ) 称取碳酸盐测样 ３０ ｍｇꎻ
ｂ) 装入酸解装置ꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｃ) 通过漏斗将 ２ ｍＬ~３ ｍＬ 浓磷酸加至酸解装置ꎻ
ｄ) 将酸解装置连接至加速器碳十四石墨靶制备装置 Ａ 处 (参见图 Ｄ􀆰 １)ꎬ 启动抽真空操作ꎻ
ｅ) 待系统真空度低于 ２×１０－２ Ｐａ 且稳定时ꎬ 关闭酸解装置活塞ꎻ
ｆ) 倾斜装置使磷酸和测样充分反应ꎬ 生成的二氧化碳留存于装置内ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ３　 纯化二氧化碳

９􀆰 ４􀆰 ３􀆰 １　 按下列操作释放二氧化碳:
ａ) 系统真空度低于 ２×１０－２ Ｐａ 时ꎬ 记录压力传感器 ａ (参见图 Ｄ􀆰 １) 的初始读数 Ｐ３Ａꎬ 并填写

表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｂ) 掰断燃烧管或打开酸解装置释放二氧化碳ꎬ 记录压力传感器 ａ 的终止读数 Ｐ３Ｂꎬ 并填写

表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｃ) 计算压强差 Ｐ３ (Ｐ３Ｂ－Ｐ３Ａ)ꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎮ

９
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９􀆰 ４􀆰 ３􀆰 ２　 按下列操作提纯二氧化碳:
ａ) 二氧化碳经冷冻液冷阱 １ (参见图 Ｄ􀆰 １)ꎬ 除水蒸气ꎻ
ｂ) 液氮冷阱 ２ 凝华二氧化碳ꎬ 辅助抽真空去除不可冷凝气体ꎻ
ｃ) 导入加热至 ４５０ ℃的纯化炉 (内含有铜粒和银丝)ꎬ 去除杂质气体ꎻ
ｄ) 再经冷冻液冷阱 ３ 去除水蒸气ꎬ 液氮冷阱 ４ 凝华二氧化碳ꎻ
ｅ) 冷阱 ２ 中二氧化碳全部升华后ꎬ 开启真空抽气阀抽除残余杂气ꎬ 记录压力传感器 ｂ 的读数

Ｐ４Ａꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｆ) 关闭真空抽气阀ꎬ 待二氧化碳气体挥发ꎬ 记录压力传感器 ｂ 的最终读数 Ｐ４Ｂꎬ 计算压强差

Ｐ４ (Ｐ４Ｂ－Ｐ４Ａ)ꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ４　 生成石墨

９􀆰 ４􀆰 ４􀆰 １　 按下列操作生成石墨:
ａ) 活化铁粉ꎻ
ｂ) 充入提纯后的二氧化碳ꎻ
ｃ) 充入氢气ꎻ
ｄ) 混合二氧化碳和氢气ꎻ
ｅ) 合成石墨ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ４􀆰 ２　 按下列操作活化铁粉:
ａ) 垂直石英管置入高氯酸镁 ３ 片~５ 片ꎬ 水平石英管加铁粉 ２ ｍｇ~５ ｍｇ (参见图 Ｄ􀆰 １)ꎻ
ｂ) 向系统充入 ０􀆰 ７ 个标准大气压的高纯氧气ꎬ 加热到 ３００ ℃ꎬ 保持 ３０ ｍｉｎ 后抽除氧气ꎻ
ｃ) 再向系统充入 ０􀆰 ７ 个标准大气压的高纯氢气ꎬ 加热到 ４００ ℃ꎬ 保持 ６０ ｍｉｎ 后抽除氢气ꎻ
ｄ) 系统真空度稳定在低于 ２×１０－２ Ｐａ 时ꎬ 记录压力传感器 ｃ 的初始值 Ｐ５Ａꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ４􀆰 ３　 按下列操作充入提纯后的二氧化碳:
ａ) 关闭真空抽气阀ꎬ 开启二氧化碳进气阀ꎬ 用液氮杜瓦瓶导贮气瓶中的二氧化碳至垂直石英管ꎬ

关闭进气阀 (参见图 Ｄ􀆰 １)ꎻ
ｂ) 移去液氮杜瓦瓶ꎬ 待二氧化碳挥发ꎬ 如果压力超合成 １ ｍｇ 石墨所需 ＣＯ２ 压力 (实验室自建关

系式计算) １０％以上ꎬ 缓慢开启真空抽气阀抽出多余二氧化碳ꎬ 记录压力传感器 ｃ 最终压强

Ｐ５Ｂꎬ 计算压强差 Ｐ５ (Ｐ５Ｂ－Ｐ５Ａ)ꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｃ) 液氮凝华二氧化碳于垂直石英管ꎬ 开启真空抽气阀抽残留气体ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ４􀆰 ４　 按下列操作充入氢气:
ａ) 计算氢气压强值 Ｐ６Ａ (按二氧化碳压强的 ２ 倍计算)ꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｂ) 关闭抽气阀ꎬ 打开高纯氢气进气阀ꎬ 充入氢气ꎬ 压力在 Ｐ６Ａ±５％内关闭阀门ꎬ 记录此时压强

Ｐ６Ｂꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎮ
９􀆰 ４􀆰 ４􀆰 ５　 按下列操作混合二氧化碳和氢气:

ａ) 关闭合成单元进气阀ꎻ
ｂ) 取下液氮杜瓦瓶ꎬ 待二氧化碳挥发ꎬ 记录压力传感器 ｃ 最终读数 Ｐ７ꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ４􀆰 ６　 按下列操作合成石墨:
ａ) 打开加热电炉ꎬ 控制温度设定为 ５５０ ℃ꎻ
ｂ) 待温度升至 ５５０ ℃时ꎬ 记录 Ｐ８ 的压强值及反应开始时间ꎬ 并填写表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｃ) 每 ３０ ｍｉｎ 观察反应器压力变化ꎬ 当压力稳定且不再下降时ꎬ 记录压强 Ｐ９ 及结束时间ꎬ 并填写

表 Ｃ􀆰 １ꎻ
ｄ) 按照公式 (３) 计算石墨产率ꎬ 如果产率不低于 ９０％ꎬ 则取下石墨石英管ꎬ 贴上样品号标签ꎬ

置于真空干燥箱保存ꎬ 否则石墨合成失败ꎬ 须重制ꎮ
０１
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Ｐｙ ＝ (Ｐ８ － Ｐ９) / (３ × Ｐ５) × １００％　 (３)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:
Ｐｙ ———石墨产率ꎻ
Ｐ８ ———５５０ ℃时二氧化碳和氢气混合反应开始时的压强值ꎬ 单位为帕 (Ｐａ)ꎻ
Ｐ９ ———５５０ ℃时二氧化碳和氢气混合反应结束时的压强值ꎬ 单位为帕 (Ｐａ)ꎻ
Ｐ５ ———合成装置内二氧化碳初始压强值ꎬ 单位为帕 (Ｐａ)ꎮ

９􀆰 ４􀆰 ５　 压制石墨靶

按照下列操作压制石墨靶:
ａ) 无水乙醇擦拭石墨靶压制装置ꎬ 确保无尘后ꎬ 放置靶锥ꎻ
ｂ) 石墨倒入靶锥孔中ꎬ 施加 ８０ Ｎ~１５０ Ｎ 压力压实石墨ꎻ
ｃ) 靶锥放入小玻璃瓶ꎬ 瓶身贴样品标签ꎮ

９􀆰 ５　 加速器质谱仪测量

按下列操作进行加速器质谱仪测量:
ａ) 装靶准备ꎬ 先放置 ３ 个~８ 个碳十四标准靶、 １ 个 ~３ 个已知碳十四年龄靶、 ２ 个 ~５ 个碳十四

本底样靶ꎬ 剩余位置放待测样品石墨靶ꎬ 每测试 ３０ 个待测样品靶ꎬ 应至少测量 １ 个本底

样靶ꎻ
ｂ) 调试加速器质谱仪ꎬ 离子源稳定后ꎬ 用碳十三离子束流优化系统部件参数ꎬ 使束流传输效率

最高ꎻ
ｃ) 调试高能传输系统中聚焦和导向元件ꎬ 使束截面最优ꎻ
ｄ) 注入碳十四离子束流ꎬ 调探测器参数ꎬ 使碳十四离子在双参数谱 “平顶” 中间区间测量ꎻ
ｅ) 待测样依次测量ꎬ 采用交替注入技术ꎬ 单样单次测量 ３ ｍｉｎ ~ １０ ｍｉｎꎬ 每 ３０ ｓ 记录一次数据ꎬ

一轮测完后按所需精度定总时长ꎬ 重复测量不少于 ３ 轮ꎻ
ｆ) 测量完成后ꎬ 由程序计算标准、 已知年龄样、 本底样和测样的 Ｒ１４及误差 σ１４ꎬ 并填写表 Ｅ􀆰 １ꎻ
ｇ) 依据测样、 标准和本底的 Ｒ１４以及测样、 标准的同位素分馏值ꎬ 按照公式 (４) 计算测样的 Ｆｍ

值ꎬ 并填写表 Ｅ􀆰 １ꎻ

Ｆｍ ＝ Ｒｋ × ( １４Ｒｓ＋ｂ － １４Ｒｂ) × １ － ２５
１０００

æ

è
ç

ö

ø
÷

２

１ ＋
δ１３Ｃｓ

１０００
æ

è
ç

ö

ø
÷

２

( １４Ｒｓｔｄ＋ｂ － １４Ｒｂ)

１ ＋
δ１３ＣｓｔｄＮ

１０００
æ

è
ç

ö

ø
÷

２

× １ ＋
δ１３Ｃｓｔｄ

１０００
æ

è
ç

ö

ø
÷

２

　 (４)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:
Ｆｍ 　 　 ———经过本底校正、 同位素分馏校正 (碳的三种同位素碳十二、 碳十三和碳十四因质

量差异使含碳分子或离子的扩散速度、 重力分布发生分异ꎬ 借助测样碳十三值校

正这部分碳十四年代测定误差) 后ꎬ 测样的 Ｒ１４与现代碳的 Ｒ１４的比值ꎻ
Ｒｋ ———标准校正系数ꎻ
１４Ｒｓ＋ｂ ———测样实测的 Ｒ１４ꎻ
１４Ｒｂ ———本底样实测的 Ｒ１４ꎻ

１１
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δ１３Ｃｓ ———测样实测碳十三同位素分馏值ꎻ
１４Ｒｓｔｄ＋ｂ ———标准实测的 Ｒ１４ꎻ
δ１３ＣｓｔｄＮ ———标准同位素碳十三校正值ꎻ
δ１３Ｃｓｔｄ ———标准实测碳十三同位素分馏值ꎮ

ｈ) 根据 Ｆｍ 值、 测样、 标准和本底的实测值和误差以及测样、 标准的碳十三同位素分馏值和误

差ꎬ 按照公式 (５) 计算出值 σＦｍ
ꎬ 并填写表 Ｅ􀆰 １ꎮ

σＦｍ
＝ Ｆｍ × [σ２

１４Ｒｓ＋ｂ
/ ( １４Ｒｓ＋ｂ － １４Ｒｂ) ２ ＋ ( １４Ｒｓ＋ｂ － １４Ｒｓｔｄ＋ｂ) ２ / ( １４Ｒｓ＋ｂ － １４Ｒｂ) ２ /

( １４Ｒｓｔｄ＋ｂ － １４Ｒｂ) ２ × σ２
１４Ｒｂ

＋ ４σ２
δｓ / (１０００ ＋ δ１３Ｃｓ) ２ ＋ σ２

１４Ｒｓｔｄ＋ｂ
/

( １４Ｒｓｔｄ＋ｂ － １４Ｒｂ) ２ ＋ ４σ２
δｓｔｄ / (１０００ ＋ δ１３Ｃｓｔｄ) ２]

１
２ 　 (５)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:
σＦｍ

　 ———Ｆｍ 的标准偏差ꎻ
Ｆｍ ———经过本底校正、 同位素分馏校正后ꎬ 测样的 Ｒ１４与现代碳的 Ｒ１４的比值ꎻ
σ１４Ｒｓ＋ｂ

———测样的 Ｒ１４误差ꎻ
１４Ｒｓ＋ｂ ———测样实测的 Ｒ１４ꎻ
１４Ｒｂ ———本底样实测的 Ｒ１４ꎻ
１４Ｒｓｔｄ＋ｂ ———标准实测的 Ｒ１４ꎻ
σ１４Ｒｂ

———本底的 Ｒ１４误差ꎻ

σδ ｓ ———测样实测碳十三同位素分馏误差ꎻ
δ１３Ｃｓ ———测样实测碳十三同位素分馏值ꎻ
σ１４Ｒｓｔｄ＋ｂ

———标准实测 Ｒ１４误差ꎻ
σδ ｓｔｄ ———标准实测碳十三同位素分馏误差ꎻ
δ１３Ｃｓｔｄ ———标准实测碳十三同位素分馏值ꎮ

１０　 年龄计算

按公式 (６) 计算样品碳十四年龄 ｔꎬ 计算结果填入表 Ｅ􀆰 １ꎮ

ｔ ＝ －t ｌｎ(Ｆｍ) ＝ － ８０３３ ｌｎ(Ｆｍ)　 (６)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:
ｔ　 ———碳十四年龄ꎬ 单位为年 (ａ)ꎬ 约定公元 １９５０ 年作为碳十四年龄时间标尺零点ꎬ ０ ａ 即 １９５０

Ａ􀆰 Ｄ􀆰 ꎬ 表示为 ０ ａ Ｂ􀆰 Ｐ􀆰 ꎻ
t ———利比碳十四平均寿命ꎬ t＝Ｔ１ / ２ / ｌｎ２ ＝ ８０３３ ａꎬ Ｔ１ / ２为利比半衰期 [(５５６８±３０) ａ]ꎻ
Ｆｍ ———经过本底校正、 同位素分馏校正后测样的 Ｒ１４与现代碳的 Ｒ１４的比值ꎮ

１１　 误差分析

按公式 (７) 计算样品年龄的误差 σꎬ 计算结果填入表 Ｅ􀆰 １ꎮ

２１
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σ ＝－t× (σＦｍ
/ Ｆｍ) ＝ － ８０３３(σＦｍ

/ Ｆｍ)　 (７)􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺􀆺

式中:
σ　 ———碳十四年龄误差ꎻ
t ———利比碳十四平均寿命ꎬ t＝Ｔ１ / ２ / ｌｎ２ ＝ ８０３３ ａꎬ Ｔ１ / ２为利比半衰期 [(５５６８±３０) ａ]ꎻ
Ｆｍ ———经过本底校正、 同位素分馏校正后ꎬ 测样的 Ｒ１４与现代碳的 Ｒ１４的比值ꎻ
σＦｍ

———Ｆｍ 的标准偏差ꎮ

１２　 试验报告编写

１２􀆰 １　 试验报告应包括以下 ３ 个部分:
ａ) 封面ꎻ
ｂ) 注意事项ꎻ
ｃ) 正文ꎮ

１２􀆰 ２　 封面应包括下列信息:
ａ) 报告编号ꎻ
ｂ) 送样单位ꎻ
ｃ) 送样人员ꎻ
ｄ) 测试项目ꎻ
ｅ) 测试人员ꎻ
ｆ) 审核人员ꎻ
ｇ) 报告日期ꎻ
ｈ) 测试单位公章ꎮ

１２􀆰 ３　 注意事项应包括下列内容:
ａ) 使用试验结果的条件ꎻ
ｂ) 保留剩余测样的时间ꎻ
ｃ) 保留原始数据的时间ꎻ
ｄ) 使用试验数据的注意事项ꎮ

１２􀆰 ４　 正文应包括下列内容ꎮ
ａ) 样品处理流程ꎮ
ｂ) 按表 Ｅ􀆰 １ 提供的年龄结果和测样参数ꎮ
ｃ) 日历年代校正结果ꎬ 包括以下内容:

１) 校正曲线名称和软件版本号ꎻ
２) 采用的校正方法ꎻ
３) 日历年代范围及对应的置信区间ꎮ

ｄ) 碳库效应 (海洋等水体初始碳十四浓度与同时期大气碳十四浓度存在差异现象) 校正结果ꎬ
包括以下内容:
１) 使用的本地 ΔＲ 值ꎻ
２) 校正曲线名称和软件版本号ꎻ
３) 采用的校正方法ꎻ
４) 日历年代范围及对应的置信区间ꎮ

ｅ) 样品处理及样品年龄计算过程中需要说明的其他问题ꎮ
ｆ) 参考文献ꎬ 包括列出样品处理、 测定步骤中所参考的重要文献或者标准ꎮ
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附　 录　 Ａ
(资料性)

常见样品含碳率

表 Ａ􀆰 １ 给出了常见样品含碳率ꎮ

表 Ａ􀆰 １　 常见样品含碳率

样品
含碳率

％

木炭 ５５~７５

细树枝、 木材 ４０~６０

土壤 ０􀆰 １~２􀆰 ０

湖相沉积物 ０􀆰 １~３０􀆰 ０

骨头 ２０~３５

皮肤、 毛发 ２０~４０

碳酸盐 ８~１２
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附　 录　 Ｂ
(规范性)

碳十四样品登记表

Ｂ􀆰 １　 表 Ｂ􀆰 １ 规定了碳十四样品登记的内容和格式ꎮ

表 Ｂ􀆰 １　 碳十四样品登记表

野外编号 实验室编号

取样点行政位置

样品类型
质量

ｇ

采样点地理

位置

经度

(°)
海拔

ｍ

纬度

(°)
取样日期 年　 　 月　 　 日

样品物性描述

采样地点地层

和地貌描述

(附图)

样品在野外可能受到

的污染情况说明

样品年代测定意义

估计年龄

样品支撑项目

来源和名称

送样单位

信息

单位名称

地　 　 址

电子邮件

联 系 人

联系方式

收样人 收样日期 年　 　 月　 　 日

测样人 完成日期 年　 　 月　 　 日

其他说明
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Ｂ􀆰 ２　 按下列说明填写表 Ｂ􀆰 １:
ａ) 野外编号: 填写由字母 ＋数字 ＋汉字组成的样品唯一野外编号ꎬ 总长不超过 １０ 个字符ꎬ

如 ＳＣ２０２４ＣＹ０１ꎻ
ｂ) 实验室编号: 由实验室代码、 年份、 顺序号组成唯一编号ꎬ 如 ＣＧ２０２４０００１ꎻ
ｃ) 取样点行政位置: 填写所在省 (自治区、 直辖市、 特别行政区)、 县 (旗)、 乡 (镇、 苏木)

名称及最邻近的村名ꎻ
ｄ) 样品类型: 按物理和化学特性区分ꎬ 生物体类ꎬ 如木炭、 树叶、 种子、 草、 树皮、 木材、 毛

发、 细树枝、 织物、 纸张、 动物皮及其制品、 树脂、 孢粉、 植硅体等ꎻ 骨质类ꎬ 如骨骼、 牙

齿等ꎻ 土质类ꎬ 如泥炭、 淤泥、 古土壤等ꎻ 碳酸盐类ꎬ 如贝壳、 钙结核、 珊瑚、 钙板、 苏打、
泉华、 天然碱、 石钟乳、 石笋、 有孔虫、 介形虫等ꎻ

ｅ) 质量: 送检样品初始质量应至少含纯碳 １ ｍｇ~３ ｍｇꎬ 表 Ａ􀆰 １ 给出了常见样品的含碳率ꎻ
ｆ) 采样点地理位置: 填写样品的经纬度坐标ꎬ 以度 (°) 表示ꎬ 精确到小数点后 ４ 位ꎻ
ｇ) 海拔: 精确到 １ ｍꎻ
ｈ) 取样日期: 以年、 月、 日格式填写ꎻ
ｉ) 物性描述: 描述样品颜色、 岩化程度、 尺寸、 形状、 表面观感、 状态 (固体、 液体、 气体

等)、 粒径大小、 数量、 品种鉴定等ꎬ 附照片ꎻ
ｊ) 样品采样地点地层地貌描述: 标明样品构造部位、 剖面位置、 探槽层位 (样品埋深) 或钻孔

层位 (样品埋深)ꎬ 采样点周围沉积地貌、 石灰岩出露等ꎬ 附简单地质剖面图、 钻孔柱状图

或素描图ꎻ
ｋ) 样品在野外可能受到的污染情况说明: 标明样品是否存在二次搬运、 现代根系混入、 霉变腐

烂、 地下水浸透、 动物洞穴、 储存或包装中使用的杀菌剂或保护剂等情况ꎻ
ｌ) 样品年代测定意义: 研究领域如古地震、 断层活动性鉴定、 考古、 第四纪、 水文、 土壤、 火

山、 冰川等ꎬ 解决考古、 地质事件等相关科学问题ꎻ
ｍ) 估计年龄: 依据地貌位置、 文化层、 冰期、 间冰期、 黄土—古土壤序列、 沉积结构、 器型、

共存物等推断样品的大概年龄ꎬ 如千年、 万年、 大于五万年等ꎻ
ｎ) 样品支撑项目来源及名称: 项目类别和课题名称ꎻ
ｏ) 送样单位信息: 填写单位名称、 地址、 送样人电子邮件、 联系人姓名及手机号等ꎻ
ｐ) 其他说明: 表格中未涉及的其他相关信息ꎮ
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附　 录　 Ｃ
(规范性)

碳十四方法合成石墨实验记录表

Ｃ􀆰 １　 表 Ｃ􀆰 １ 规定了碳十四方法合成石墨实验记录的内容和格式ꎮ

表 Ｃ􀆰 １　 碳十四方法合成石墨实验记录表

实验室编号 装样日期 年　 　 月　 　 日

样品初始质量

ｍｇ
氧化铜质量

ｍｇ

燃烧日期 年　 　 月　 　 日

燃烧温度

℃
燃烧时长

ｈ

纯化日期 年　 　 月　 　 日

Ｐ３Ａ / Ｐｓｉ Ｐ３Ｂ / Ｐｓｉ Ｐ３ / Ｐｓｉ

Ｐ４Ａ / Ｐｓｉ Ｐ４Ｂ / Ｐｓｉ Ｐ４ / Ｐｓｉ

合成石墨日期 年　 　 月　 　 日

Ｐ５Ａ / Ｐｓｉ Ｐ５Ｂ / Ｐｓｉ Ｐ５ / Ｐｓｉ

Ｐ６Ａ / Ｐｓｉ Ｐ６Ｂ / Ｐｓｉ

Ｐ７ / Ｐｓｉ Ｐ８ / Ｐｓｉ

反应开始时间 反应结束时间

Ｐ９ / Ｐｓｉ 操作人员

Ｃ􀆰 ２　 按下列说明填写表 Ｃ􀆰 １:
ａ) 实验室编号: 由实验室代码、 年份、 顺序号组成唯一编号ꎬ 如 ＣＧ２０２４０００１ꎻ
ｂ) 装样日期: 称量样品时刻ꎬ 以年、 月、 日表示ꎻ
ｃ) 样品初始质量: 样品中应至少含有 ０􀆰 ５ ｍｇ~２􀆰 ０ ｍｇ 的纯碳量ꎬ 根据表 Ａ􀆰 １ 含碳率估算样品质

量ꎬ 精确到 ０􀆰 １ ｍｇꎻ
ｄ) 氧化铜质量: 按 １ ｍｇ 纯碳称 ４５ ｍｇ 氧化铜粉末的比例计算出氧化铜的使用量ꎬ 精确到

０􀆰 １ ｍｇꎻ
ｅ) 燃烧日期: 样品放入马弗炉燃烧时刻ꎬ 以年、 月、 日表示ꎻ
ｆ) 燃烧温度: 样品燃烧过程中的最高温度ꎬ 精确到度ꎻ
ｇ) 燃烧时长: 样品在最高温度下燃烧的总时间ꎬ 以小时表示ꎻ
ｈ) 纯化日期: 开始纯化生成二氧化碳时刻ꎬ 以年、 月、 日表示ꎻ
ｉ) Ｐ３Ａ: 压力传感器 ａ (见图 Ｄ􀆰 １) 的初始压强ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｊ) Ｐ３Ｂ: 压力传感器 ａ (见图 Ｄ􀆰 １) 的最终压强ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｋ) Ｐ３: 压力传感器 ａ (见图 Ｄ􀆰 １) 压强差 (Ｐ３Ｂ－Ｐ３Ａ)ꎬ 表示含杂质的二氧化碳初始体积ꎬ 单位

为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
７１
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ｌ) Ｐ４Ａ: 压力传感器 ｂ (见图 Ｄ􀆰 １) 的初始压强ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｍ) Ｐ４Ｂ: 压力传感器 ｂ (见图 Ｄ􀆰 １) 的最终压强ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｎ) Ｐ４: 压力传感器 ｂ (见图 Ｄ􀆰 １) 压强差 (Ｐ４Ｂ－Ｐ４Ａ)ꎬ 表示纯二氧化碳初始体积ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ

精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｏ) 合成石墨日期: 制备石墨时刻ꎬ 以年、 月、 日表示ꎻ
ｐ) Ｐ５Ａ: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １) 的初始压强ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｑ) Ｐ５Ｂ: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １) 的最终压强ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｒ) Ｐ５: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １) 的压强差 (Ｐ５Ｂ－Ｐ５Ａ)ꎬ 表示加入二氧化碳反应体积ꎬ 单位为

Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｓ) Ｐ６Ａ: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １) 估算加入氢气压强值 (按氢气压强值 ２ 倍于二氧化碳计算)ꎬ

单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｔ) Ｐ６Ｂ: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １) 实际加入氢气后读数ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｕ) Ｐ７: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １)ꎬ 常温下氢气与二氧化碳混合后总压力读数ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确

到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｖ) Ｐ８: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １) 在 ５５０ ℃时的压强读数ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｗ) 反应开始时间: 电炉到达 ５５０ ℃时刻ꎬ 以时、 分表示ꎻ
ｘ) 反应结束时间: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １)ꎬ 反应结束后压强不变时刻ꎬ 以时、 分表示ꎻ
ｙ) Ｐ９: 压力传感器 ｃ (见图 Ｄ􀆰 １)ꎬ 反应结束后的最终压强读数ꎬ 单位为 Ｐｓｉꎬ 精确到 ０􀆰 １ Ｐｓｉꎻ
ｚ) 操作人员: 完成实验人员签名ꎮ
注: １ Ｐｓｉ ＝ ６８９５ Ｐａꎮ
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附　 录　 Ｄ
(资料性)

加速器质谱仪碳十四石墨靶制备装置示例图

图 Ｄ􀆰 １ 给出了加速器质谱仪碳十四石墨靶制备装置示例ꎮ
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　 　 　 　 标引序号说明:
１———真空计ꎻ
２———压力传感器 ａꎻ
３———二通真空活塞ꎻ
４———进样阀ꎻ
５———过渡接头ꎻ
６———冷阱 １ꎻ
７———冷阱 ２ꎻ
８———冷阱 ３ꎻ
９———冷阱 ４ꎻ
１０———压力传感器 ｂꎻ
１１———合成单元进气阀门ꎻ
１２———水平石英管ꎻ
１３———压力传感器 ｃꎻ
１４———真空抽气阀ꎻ
１５———垂直石英管ꎻ
１６———纯化炉ꎻ
Ａ———样品接入口ꎻ
Ｂ———氧气进气口ꎻ
Ｃ———氢气进气口ꎻ
Ｄ———真空泵接口ꎮ

图 Ｄ􀆰 １　 加速器质谱仪碳十四石墨靶制备装置示例图
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附　 录　 Ｅ
(规范性)

碳十四年代测定结果表

表 Ｅ􀆰 １ 规定了碳十四年代测定结果的内容和格式ꎮ

表 Ｅ􀆰 １　 碳十四年代测定结果表

序号
实验室

编号

野外

编号

采样

地点

深度

ｍ
测量

文件号
送样者

样品

物质
Ｒ１４ σ１４ Ｆｍ±σＦｍ

ｔ±σａ

ａ Ｂ􀆰 Ｐ􀆰

日历年代校正ｂ

Ｃａｌ ａ Ｂ􀆰 Ｐ􀆰

区间 μ±σ

１

２

３

４

５

　 　 ａ 碳十四年龄采用利比半衰期 ５５６８ 年计算ꎬ 误差为 １ σꎮ
ｂ 使用校正软件计算日历年龄区间、 平均值和标准偏差ꎮ
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