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[摘要] 　根据黄土样品和 40～ 90 μm 纯石英和长石的氢氟酸(HF)和氟硅酸(H2SiF 6)溶蚀实验 ,认为黄

土样品用 40%氢氟酸溶蚀 40 min , 尽管可以全部溶蚀掉长石 ,但对石英的损失太大 ,不适合黄土中石英

的分离。用 30%氟硅酸(20 m L/g)溶蚀 6 d , 溶蚀分离黄土中 40 ～ 90 μm 的石英颗粒 , 这样即可以溶蚀

掉长石颗粒 ,又对石英损失较小。石英的纯度既可用 IRSL 来检测 ,也可用石英的 110 ℃热释光(TL)峰

来检测其纯度。
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　　释光测年是第四系年代学中应用比较广泛的

一种测年方法 ,其测定的对象是矿物。黄土中的主

要矿物为长石和石英 ,是释光测年的首选矿物 ,其

颗粒大小从>500 μm 的粗砂到粘土颗粒均有出

现 ,这就产生了细颗粒实验技术(2 ～ 8 μm , 沉积物

4 ～ 11μm)和粗颗粒实验技术(90 ～ 125 μm)
[ 1]
。一

般细颗粒技术研究的是多矿物混合物 ,而粗颗粒技

术研究的是石英或长石等单矿物 ,所以要进行矿物

分离。用矿物的密度 、化学抗蚀性或磁性等特性 ,

很容易分离 100 μm(或更大)的砂粒 。石英比长石

重 ,密度>2.62 g/cm3 , 钾长石轻 ,密度介于 2.58

～ 2.54 g/cm3 。重液分离在 TL 测年的应用首次由

Van.Mejdahl(1985)提出 ,所用重液为四溴乙烷和

二丙基乙二醇 ,到 1988年 ,这些液体被有利于健康

的重的无机盐水溶液 ,如多钨酸钠代替[ 2] 。

石英颗粒的提纯目前通过 40%氢氟酸溶蚀长

石 ,然后过筛去除小颗粒的方法获得 ,溶蚀时间多

为 40 ～ 50 min[ 3 ～ 7] 。由于黄土的粒度主要由 10 ～

50μm 粉砂粒所组成 ,其含量一般在 45%～ 60%;

其次是 <5 μm 的粘粒 ,含量一般在 15%～ 25%,

>250μm 的颗粒较少[ 8] ,很难选出足够的 90 ～ 125

μm 颗粒 。所以 ,笔者研究中应用的黄土粗颗粒选

用 40 ～ 90 μm 的颗粒。为了从黄土中分离出足够

较纯的石英颗粒 ,进行下列黄土 、纯石英和钾长石

的氢氟酸(HF)和氟硅酸(H2SiF6)溶蚀实验。

1　实验方法

把黄土样品中团块用研钵轻轻研碎 , 过 66

μm 、74 μm 和 100μm 的筛 ,选取 66 ～ 74 μm 和 74

～ 100μm 的颗粒 ,其中前者分成 2份 ,即共3份 ,分

别称重 。把称过重量的样品用 5%的稀王水洗 3

遍 ,去除有机质和碳酸盐后 ,通过离心分离 ,倒掉清

液后称重;前两份样品每克加 40%氢氟酸约 5 mL ,

后一份每克加 40%氢氟酸约 3 mL ,分别溶蚀 10

min ,20 min ,30 min;然后 ,用蒸馏水至少洗 3 遍至

中性 , 离心分离 ,倒掉清液 ,再称重 ,计算样品经

40%氢氟酸溶蚀造成的损失(%);把样品低温(40

℃)烘干后再称重 ,计算样品经 5%稀王水和 40%

氢氟酸溶蚀后共损失的重量(%);最后 ,把样品再

过筛去除变小的颗粒 ,再称重 ,计算最终样品的损

失(%)。实验结果见表 1。

取 40 ～ 90 μm 纯石英 4份(每份 0.5 g),每克

样品加 40%氢氟酸 10 mL , 分别溶蚀 10 min , 20

min ,40 min和 60 min;40 ～ 90 μm 钾长石 2份(每

份 0.5 g),分别加 40%氢氟酸 5 mL 和 20%氢氟酸

10 mL ,溶蚀 10 min 和 60 min。最后 ,用清水冲洗



至中性 ,低温(40 ℃)烘干后称重 ,计算氢氟酸溶蚀

的样品量 。
表 1　黄土样品的氢氟酸溶蚀实验

Table 1　Results of loess etched in hydrofluoric acid

实验参数
粒径/μm

66～ 74 66～ 74 74～ 100

加 40%氢氟酸/(mL·g -1) 5 5 3

40%氢氟酸溶蚀时间/min 10 20 30

40%氢氟酸溶蚀损失/% 45.7 50.4 40.4

烘干后损失/ % 69.7 74.4 61.6

过筛后损失/ % 94.4 93.9 84.4

另取 40 ～ 90 μm纯石英和钾长石各 3份(每份

0.5 g),每克样品分别加 30%氟硅酸 15 mL 和 20

mL 、15%氟硅酸 40 mL ,溶蚀 6 d;40 ～ 90 μm 钾长

石 0.5 g ,加 30%氟硅酸 15 mL ,把长石溶蚀完 。最

后用水冲洗干净 ,并烘干称重 ,计算钾长石和石英

经氟硅酸溶蚀含量(表 2)。
表 2　石英和长石的溶蚀实验

Table 2　Results of quartz and feldspar etched

in hydrofluoric acid and fluorosilicic acid

酸的类型

及含量/ %

加酸量

/(mL·g -1)

溶蚀时间

/min

溶蚀损失/ %

钾长石 石英

氢氟酸 40 10 10 3 min几乎溶完 40.60

氢氟酸 40 10 20 44.60

氢氟酸 40 10 40 51.20

氢氟酸 40 10 60 59.40

氢氟酸 20 20 60 100

酸的类型

及含量/ %

加酸量

/(mL·g -1)

溶蚀时间

/ d

溶蚀损失/ %

钾长石 石英

氟硅酸 30 15 6 85.2 28

氟硅酸 30 20 6 92.4 32.8

氟硅酸 15 40 6 83.2 25.4

氟硅酸 30 30 3 几乎溶完

2　实验结果

从表 1 可以看出 , 66 ～ 74 μm 的黄土样品用

40%氢氟酸(5 mL/g)溶蚀 10 min ,损失了 45.7%;

溶蚀 20 min ,损失了 50.4%。74 ～ 100 μm 的黄土

样品用 40%氢氟酸(3 mL/g)溶蚀 30 min ,损失了

40.4%。过筛去除变小的颗粒 ,分别仅剩 5.6%,

6.1%和 15.4%。可见 ,黄土样品用 HF 溶蚀提纯

石英 ,对石英的损失较大 。

对于 40 ～ 90μm纯石英 ,当用40%氢氟酸溶蚀

时(10 mL/g),溶蚀量与溶蚀时间成线性响应(图

1)。溶蚀 10 min ,20 min , 40 min和 60 min ,石英分

别损失了 40.6%, 44.6%, 51.2%和 59.4%,与黄

土的氢氟酸溶蚀结果相近。钾长石用 40%氢氟酸

溶蚀不到 3 min ,几乎溶完 ,当加一倍水稀释后 ,约

60 min溶完。说明用氢氟酸溶蚀去除钾长石时 ,溶

蚀时间与氢氟酸浓度有关 。

图 1　石英(40 ～ 90 μm)氢氟酸

溶蚀量与溶蚀时间的线性响应

Fig.1　Response of quantity of quartz etched

away in hydrofluoric acid to etched time

当用氟硅酸溶蚀 40 ～ 90 μm的石英和长石时 ,

石英的损失相对较小 。30%氟硅酸(20 mL/g)溶蚀

6 d后 ,钾长石损失了 92.4%(残留的主要是氟化

物),而石英只溶蚀了 32.8%(见表 2),且石英和钾

长石的溶蚀量与氟硅酸的浓度有关 。随着浓度的

降低 ,溶蚀量减少 。

所以 ,对于黄土样品 ,如提取 40 ～ 90 μm 的石英

颗粒 ,用30%的氟硅酸(20 mL/g)溶蚀约6 d ,最后加

稀盐酸去除氟化物 ,即可获得较纯的石英颗粒。其

纯度可用 IRSL测量来检测[ 9～ 11] 。图 2为黄土样品

通过 30%氟硅酸(20 mL/g)溶蚀 6 d后 ,分离出的40

～ 90 μm石英颗粒的 IRSL信号 ,基本接近背景值。

图 2　黄土样品经氟硅酸溶蚀

分离的石英的红外光释光信号

Fig.2　IRSL signal of quartz separated

from loess by etched in fluorosilicic acid
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　　亦可用石英的 110 ℃热释光(TL)峰来检测其

纯度 。图 3A为未经氢氟酸或氟硅酸溶蚀的黄土细

颗粒样品的 110 ℃ TL 峰 ,图 3B为同一样品经氟

硅酸溶蚀获得 40 ～ 90 μm 的石英颗粒的 110 ℃TL

峰 ,后者为典型的石英的 110 ℃TL 峰。说明用此

法分离的石英基本不含长石。如果长石没有被氟

硅酸溶蚀完 ,可加 40%氢氟酸再溶蚀 5 min左右 。

图 3　石英的 110 ℃ TL峰

Fig.3　110 ℃ TL peak of quartz(A.not etched;B.etched)

3　结论

通过上述实验可以看出 ,对于黄中石英颗粒的

分离 ,用 40%氢氟酸溶蚀 40 min尽管可以全部溶

蚀掉长石 ,但对石英的损失太大 ,不适合黄土中石

英的分离 。用 30%氟硅酸(20 mL/g)溶蚀约 6 d ,

溶蚀分离黄土中的石英颗粒 ,即可以溶蚀掉长石颗

粒 ,又对石英的损失较小 。石英的纯度既可用

IRSL 测量来检测 , 也可用石英的 110 ℃热释光

(TL)峰来检测其纯度。但这种方法对石英溶蚀的

厚度是多少 ,还有没有 α剂量的影响 , 因受实验条

件的限制 , 还有待进一步研究。
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Abstract:When quartz fraction is cleaned of feldspar g rains by etching in concentrated HF for 40min , more quartz fraction is etched

aw ay , and this method may be not suitable for the purity of quar tz in loess.As quar tz fraction in loess is separated by the tedious

process of etching with fluorosilicic acid fo r about 6 day s , 20ml 30% fluorosilicic acid per gram , not only the feldspars in loess can be

removed comple tely , but also less quartz is etched away.The purifica tion of quartz can be checked up no t only by IRSL , but also by

110 ℃ TL peak of quar tz.

Key wards:luminescence dating;quartz;separation;etch;loess
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