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前  言

  本标准按照GB/T1.1—2009给出的规则起草。
本标准由国家文物局提出。
本标准由全国文物保护标准化技术委员会(SAC/TC289)归口。
本标准起草单位:上海博物馆。
本标准主要起草人:夏君定、吴婧玮、王维达、熊樱菲、龚玉武。
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古陶瓷热释光测定年代技术规范

1 范围

本标准规定了古陶瓷热释光测定年代的术语和定义、陶器古剂量测量、瓷器古剂量测量、年剂量的

测量与计算、实验室放射源标定、古陶瓷热释光测定年代的误差以及数据处理和报告。
本标准适用于古陶瓷热释光年代测定和真伪鉴别。

2 术语和定义

下列术语和定义适用于本文件。

2.1
陶器 pottery
以黏土为主要原料,经过成型、干燥等工序后,经过约800℃~1150℃的温度烧成的器物。

2.2
瓷器 porcelain
以一种或多种富含硅的天然矿物为原料,经过配料、成型、干燥等工序后,外表施釉,或不施釉,在窑

内经过高温约1150℃~1350℃的温度烧成的器物。

2.3
磷光体 phosphor
具有释光特性的石英等矿物晶体。

2.4
热释光测定年代 thermoluminescencedating
用加热激发磷光体中积蓄的辐射能转变为光能的现象来测定陶瓷样品最后一次受热到测定时所经

过的时间。

2.5
累积剂量 accumulateddose
陶瓷样品从最后一次受热到测定时所吸收的天然辐照剂量。

2.6
等效β剂量 equivalentbetadose
Qβ

等效于单位β剂量的天然累积剂量。

2.7
等效α剂量 equivalentalphadose
Qα

等效于单位α剂量的天然累积剂量。

2.8
环境剂量 environmentdose
γ+c
由埋藏器物环境土壤中的γ射线和宇宙射线c组成,共同对陶瓷器样品提供放射性剂量。
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2.9
标定剂量 calibratingdose
单位时间热释光强度与剂量关系的实验室放射源辐照的标准剂量。

2.10
试验剂量 testdose
在前剂量测定年代技术中,用于诱发瓷器样品110℃热释光峰的剂量。

2.11
α效率 alphaeffectiveness
每戈瑞的α辐照剂量与每戈瑞的β(或者γ)辐照剂量在诱发热释光上的比率。

2.12
超线性修正值 supralinearitycorrection
I
在小剂量非线性部分对采用固定灵敏度而少算(或多算)的那部分等效剂量进行修正得到的值。

2.13
古剂量 paleodose
P
陶瓷器烧成后所接受的总的放射性剂量。

2.14
坪区 plateauarea
天然热释光与标定剂量热释光之比,随温度变化的曲线中比值相对稳定的温度区域。

2.15
细颗粒技术 fine-graintechnique
利用陶器样品中天然存在的直径3μm~8μm的石英等矿物颗粒作为测量样品等效剂量的技术。

2.16
粗颗粒石英技术 quartzinclusiontechnique
利用陶器样品中天然存在的直径100μm左右的石英颗粒作为测量样品等效剂量的技术。

2.17
前剂量测定年代技术 pre-dosedatingtechnique
利用石英的110℃热释光峰的前剂量效应来测定陶瓷器样品古剂量的年代测定技术。

2.18
热激活 thermalactivation
将瓷器样品加热到一个能使110℃热释光峰的灵敏度上升至最高的激活温度的过程。

2.19
辐照熄灭 radiationquenching
瓷器样品在放射性同位素辐照作用下,会使110℃热释光峰的灵敏度降低的现象。

2.20
激活法 activationmethod
在瓷器前剂量测定年代中,根据石英110℃热释光峰的热激活灵敏度与放射源辐照剂量的饱和指

数关系求古剂量的方法。

2.21
熄灭法 quenchingmethod
在瓷器前剂量测定年代中,根据石英110℃热释光峰的热激活灵敏度和辐照熄灭灵敏度与放射源

辐照剂量的饱和指数关系求古剂量的方法。
2
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2.22
年剂量 annualdose
D
陶瓷器一年接受的辐照剂量。
注:单位为毫戈瑞每年(mGy/a)。

2.23
含水率修正 correctionofmoisturecontent
对陶瓷器及土壤中被水分吸收的一部分剂量进行修正的过程。

2.24
厚源α粒子计数法 thick-sourcealphacountingmethod
通过测量厚样品的α粒子计数率,得到样品中Th和U年剂量的技术。

2.25
热释光年代 thermoluminescenceage
距今年龄

陶瓷样品最后一次受热到测定年代时所经过的年数。

A=
P
D

……………………(1)

  式中:

A ———热释光年代,单位为年(a);

P ———古剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

D ———年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a)。

2.26
刻度剂量 calibratingdose
陶瓷样品的热释光与实验室放射源辐照的标准剂量热释光比值,以确定这个样品的热释光与标准

剂量的关系,得到该样品的热释光灵敏度。

2.27
计时外剂量 offsetdose
在α源或者β源的自动辐照仪中,因自动计时与样品实际辐照时间差别而产生的增加或者减少的

剂量。

2.28
吸收剂量 absorbeddose
单位质量物质受辐射后吸收的剂量。
注:单位为戈瑞每克(Gy/g)。

2.29
厚源 thicksource
陶器胎的厚度远大于α粒子在其中的射程,陶胎中的α发射体是一种特定的放射源。

2.30
热释光测年系统 thermoluminescencedatingsystem
测定陶瓷器样品热释光年代的装置。

2.31
抽真空/通氮气系统 vacuum/nitrogensystem
通过对仪器样品测量室先抽真空、后通氮气,以抑制非辐射引起的热释光,及用于控制放射源辐照

开关的装置。
3
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2.32
热释光计数 thermoluminescencecounts
对某一段温度范围的热释光曲线面积进行积分计数。

3 陶器古剂量测量

3.1 细颗粒技术

3.1.1 细颗粒样品制备

细颗粒样品制备分为丙酮浮选法和水浮选法,见附录A。
取自陶器胎体的样品,通过粉碎、筛选、浮选,得到直径3μm~8μm石英等矿物颗粒样品。再通过

悬浮,沉淀在直径9.5mm的圆片上。样品厚度不大于10μm。

3.1.2 样品的等效剂量Q、等效α剂量Qα 和α相对热释光效率a的测量与计算

用数学方程式对天然热释光、天然加β剂量热释光和天然加2β剂量热释光三组热释光强度和剂量

关系作直线回归。从直线方程得到线性相关系数r和等效剂量Q。用同样方法,从另外三组加α剂量

热释光强度的线性回归中得到等效α剂量Qα。

α热释光相对效率a=Q/Qα。
具体测量方法见附录A。

3.1.3 测量超线性修正值I

取已经测量过天然热释光的5个样品,分别辐照1β至5β剂量,测量5个样品的第二次热释光曲

线。将热释光强度和β剂量作线性回归,从外推法或者直线方程得到超线性修正值。

3.1.4 陶器古剂量的计算(细颗粒法)

等于等效剂量加超线性修正,即

P=Q+I …………………………(2)

  式中:

P ———古剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

Q ———等效剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

I ———超线性修正值,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy)。

3.2 粗颗粒石英技术

3.2.1 石英样品制备

陶片样品通过粉碎和筛选,取直径80μm~120μm矿物颗粒样品200mg,用HF去除其表面α剂

量,用磁选仪去除磁性物质,取石英颗粒样品不少于100mg,待用。

3.2.2 等效剂量Q 测定

每次称取制备好的粗颗粒石英样品10mg,分别测量样品的天然热释光和天然加实验室β至5β剂

量热释光。将它们的热释光强度和β剂量数据作直线回归,从直线回归方程得到线性相关系数r和等

效剂量Q。

4
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3.2.3 测量超线性修正值I

与细颗粒法相同(见3.1.3)。

3.2.4 陶器古剂量的计算(粗颗粒石英法)

与细颗粒法相同(见3.1.4)。

4 瓷器古剂量测量

4.1 瓷器古剂量P

瓷器的古剂量主要是由瓷胎中的铀(U)、钍(Th)、钾(K)提供的β剂量和环境提供的γ剂量及宇宙

射线c组成。α剂量因在前剂量技术中比分极小和受薄片样品厚度和颗粒样品直径衰减而忽略不计。

4.2 瓷器样品制备

将瓷器样品制备成符合热释光测量要求的样品,通常采用瓷薄片法或大颗粒法。
见附录B。

4.3 前剂量饱和指数法

4.3.1 前剂量技术

瓷器样品在实验室中以一定速率加热至激活温度,即使辐照相同的试验剂量,110℃产生的热释光

峰的灵敏度也会因以前所加的剂量不同而异。以前所加的剂量大,诱发的热释光也大,反之则小。这种

由试验剂量产生的热释光与以前所加剂量成正相关的关系称“前剂量效应”。
把瓷器样品加热到激活温度,下一次接受的试验剂量的热释光灵敏度会大幅度增加,这个增加量与

样品激活前所接受的总剂量即古剂量或两次激活之间所加剂量即标定剂量成正比。用前后两次试验剂

量中增加的热释光灵敏度计算古剂量就是“前剂量技术”。

4.3.2 热激活特性(TAC)测试

取制备好的瓷器样品,从200℃开始,每隔50℃加热一次,直到700℃。测量每次加热后的灵敏度

S,作灵敏度随加热温度变化的曲线,即该样品的TAC曲线。

4.3.3 根据饱和指数函数求古剂量

4.3.3.1 激活法求古剂量

古剂量P 的计算公式:

P=-Bln(1-
SN-S0

S¥ -S0
)-β' ……………………(3)

其中,S¥ =-a/b ……………………(4)

B=-β/ln(1+b) …………………………(5)

  式中:

P ———古剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

B ———常数,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

SN ———天然累积剂量激活灵敏度,单位为安培每瓦特(A/W);

S0 ———原始灵敏度,单位为安培每瓦特(A/W);
5
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S¥ ———饱和灵敏度,单位为安培每瓦特(A/W);

a ———灵敏度变化线性函数的截距;

b ———灵敏度变化线性函数的斜率;

β ———标定剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

β' ———试验剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy)。

4.3.3.2 熄灭法求古剂量

熄灭法古剂量计算公式与激活法相同,只是参数含义不同。见附录B。

4.3.3.3 熄灭率测定

瓷器样品接受一个实验室β辐照剂量后,其灵敏度下降,被称为“熄灭”。
熄灭率按照下式计算:

Q=-
Si+1↓-Si

Si

æ

è
ç

ö

ø
÷
1
β

×100% …………………………(6)

  式中:

Q ———熄灭率,%;

Si+1↓———第i+1步的熄灭灵敏度,单位为安培每瓦特(A/W);

Si ———第i步的灵敏度,单位为安培每瓦特(A/W);

β ———实验室辐照的标定剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy)。

5 年剂量的测量与计算

5.1 年剂量

陶瓷器的年剂量主要由样品中的U和Th提供的α剂量和β剂量、40K提供的β剂量以及环境提供

的γ 剂量和宇宙射线剂量组成。
年剂量计算公式:

D=[Dα+Dβ(Th+U)+Dβ(K)+Dγ+C] …………………………(7)

  式中:

D ———年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

Dα ———U和Th提供的α年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

Dβ(Th+U)———U和Th提供的β年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

Dβ(K) ———40K提供的β年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

Dγ+C ———环境提供的γ年剂量和宇宙射线年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a)。

5.2 K含量测定

通过中子活化分析、原子吸收分光光度计、离子色谱仪或火焰光度计分析等方法测量样品中的钾

含量。

5.3 U、Th含量测定

厚源α粒子计数法测量U和Th的年剂量,见附录C。

5.4 含水率测定与修正

对遗址中采集的陶器样品密封,在实验室称其重量,然后烘干,再称其重量,相减得到水分重量。水

6
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分与其干燥样品重量之比得到含水率W,采用Zimmerman的三个公式进行含水率修正。

Dα=
Dα(d)

1+1.50WF
…………………………(8)

Dβ=
Dβ(d)

1+1.25WF
…………………………(9)

Dγ=
Dγ(d)

1+1.14W'F
…………………………(10)

  式中:

Dα ———潮湿样品的α年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

Dα(d) ———干燥样品的α年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

W ———陶器含水率,%;

F ———地下水波动因子;

Dβ ———潮湿样品的β年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

Dβ(d) ———干燥样品的β年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

Dγ ———潮湿样品的γ年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

Dγ(d) ———干燥样品的γ年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)或毫戈瑞每年(mGy/a);

W' ———陶器出土处土壤含水率,%。

5.5 热释光剂量计(TLD)测量考古遗址的环境剂量率

把热释光剂量计掩埋在被测陶器样品出土地点30cm半径范围内,掩埋时间为3个月~1年,用以

测量环境中的放射性剂量。见附录D。

6 实验室放射源标定

6.1 β源(90Sr/90Y)

6.1.1 热释光仪器中的β源

通常为圆形金属板源。90Sr半衰期28年,最大能量仅0.54MeV。其子体90Y 半衰期64h,最大能量

为2.26MeV。

6.1.2 用γ剂量标定

用一个已知放射性剂量的γ源辐照热释光剂量元件标定β源,把γ剂量传递给β源。

6.1.3 用已刻度的天然铀块标定

用一块已知放射性剂量的天然铀块辐照热释光剂量元件标定β源,得到这个β源的辐照剂量率。

6.2 α源(241Am或者244Cm)

6.2.1 热释光仪器中的α源

热释光测定古陶瓷年代中α源主要使用241Am和244Cm。

6.2.2 α源标定

通过CaSO4:Tm超薄型热释光剂量元件,把一个已知强度S 的α源,刻度另一个未知强度α源。
强度S 为α粒子经过石英时单位时间的总径迹长度密度,单位:μm

-2/min。
7
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7 古陶瓷热释光测定年代的误差

热释光年代测定误差计算方法见附录E。

8 数据处理和报告

8.1 取样登记

陶器和瓷器取样后应分别登记在各自表格上,具体格式参见附录F。

8.2 年代测定记录

陶器热释光测定年代时应填写陶器热释光测定年代记录表,以记录每一步测量的数据。具体格式

参见附录G。
瓷器热释光测定年代时应填写瓷器热释光测定年代记录表,以记录每一步测量的数据。具体格式

参见附录H。

8.3 年代测定报告

热释光测定年代报告,具体格式参见附录I。

8
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附 录 A
(规范性附录)

细颗粒技术测量陶器古剂量方法

A.1 概述

细颗粒技术是选择在样品中天然存在的直径3μm~8μm的颗粒作为测定古剂量的样品。主要是

考虑α粒子在陶器中的射程。α粒子在陶器中的射程为15μm~50μm,只有直径小于10μm的颗粒,
才能被α射线完全穿透,接受的剂量没有受到明显的衰减。

A.2 样品制备

A.2.1 丙酮浮选法

A.2.1.1 用工具将陶片样品粉碎,用孔径60μm(250目)的分样筛选取直径小于60μm的颗粒,待用。
粉碎中避免样品受热,避免样品收到剧烈冲击。

A.2.1.2 取400mg细颗粒样品放入一只150mL的烧杯,用丙酮浮选。

A.2.1.3 用一烧杯,加入丙酮高60mm,摇晃后烧杯放进超声波浴槽内振动数分钟,烧杯静置2min
后,把悬浮液倒入另一烧杯,再静置20min,倒掉悬浮液,烧杯内留下的颗粒就是测定年代需要的细颗

粒样品。

A.2.1.4 取30只直径11mm的平底试管,每只试管内放一个直径9.5mm不锈钢圆片或铝质圆片(下
文简称圆片)。在盛有细颗粒样品的烧杯内,倒入丙酮,使细颗粒均匀悬浮。用滴定管汲取等量悬浮液,
注入装有圆片的试管内。

A.2.1.5 把30只试管竖立在试管架上,放入50℃的干燥箱,待细颗粒完全沉淀到圆片上后,用虹吸管

将大部分的丙酮吸掉,然后在干燥箱中让丙酮自然挥发。干燥后,圆片样品从试管中取出。每一只试管

沉淀制备一个圆片样品。根据测量需要制备样品数量。

A.2.2 水浮选法

A.2.2.1 用工具将陶片样品粉碎,用孔径60μm(250目)的分样筛选取直径小于60μm的颗粒,待用。
粉碎中避免样品受热,避免样品收到剧烈冲击。

A.2.2.2 在一只150mL的烧杯内放入400mg样品,用蒸馏水浮选。

A.2.2.3 加入蒸馏水,至杯的高度70mm。搅拌后,将烧杯静置10min。这时,直径大于8μm的颗粒

已经沉淀到烧杯的底部,悬浮的都是直径小于8μm的颗粒。

A.2.2.4 把这个烧杯内的悬浮液慢慢地倒入另一个150mL的烧杯,静置60min。60min后仍旧悬浮

的颗粒均小于直径3μm。

A.2.2.5 将颗粒小于3μm的悬浮液倒掉,烧杯中留下的是3μm~8μm的细颗粒样品。悬浮和沉淀

时间分别取10min和60min是根据Stokes公式(A.1)计算得到的近似值。

S=
9ηh

2(ρ-ρ')gr2
…………………………(A.1)

  式中:

S———悬浮和沉淀时间,单位为秒(s);

η ———水在20℃时的黏滞系数,单位为帕斯卡秒(Pa·s);
9
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h ———烧杯中水的高度,单位为毫米(mm);

ρ ———细粒样品的密度,单位为克每立方厘米(g/cm3);

ρ'———水的密度,单位为克每立方厘米(g/cm3);

g———重力加速度,单位为米每二次方秒(m/s2);

r ———样品颗粒的直径,单位为毫米(mm)。
将直径3μm~8μm细颗粒样品沉淀到圆片上,制成圆片样品。

A.2.2.6 一个直径80mm的布氏(平底)漏斗。在出口处安装一个流量控制开关。漏斗内放置一块圆

形玻璃片,玻璃片上放大约30个直径9.5mm圆片。

A.2.2.7 在盛有细颗粒样品的烧杯内倒入适量的蒸馏水,使细颗粒再次悬浮,然后将悬浮液慢慢地倒

入漏斗。在悬浮液倒入时,用一块装有手柄,并打孔的金属圆板压在圆片上,防止悬浮液倒入时引起圆

片移动。当悬浮液倒入漏斗后,立即将金属压板从漏斗中取出,细颗粒就均匀地沉降到圆片上。

A.2.2.8 当细颗粒完全沉积到圆片上后,打开流量控制开关,漏斗开始放水。放水速度由快到慢,当样

品快脱离水面时,放水的速度控制在每15s一滴,直到水滴干。取出样品,在50℃中烘干,备用。如果

在一次制备样品过程中需要得到更多的圆片样品,只要使用直径大的漏斗,同时按布氏漏斗直径的比例

增加样品投入量。一般测定年代使用30个平行样品即可。

A.3 等效剂量测定

将陶器古剂量中的四种自然辐照剂量归一到β剂量,称为“等效β剂量”,用符号Q 表示。
具体测量步骤如下:

a) 取圆片样品25个,分成A、B、C、D和E5组,每组5个。B组和C组分别用实验室90Sr/90Y源

辐照一个与样品自然热释光强度相当的β剂量和2β剂量。

b) 分别测量A组样品天然热释光GN 曲线和B、C两组天然热释光加实验室β和2β剂量热释光

GN+β和GN+2β曲线。

c) 坪区测试:为了选择被测量样品的“热稳定区”,需要对每个样品做坪区测试。

d) 将三组热释光强度和所加的β剂量关系作坐标图。直线延长与剂量轴相交的截距Q 就是等

效剂量。亦可使用一元线性方程回归,从直线方程的常数项得到截距Q,同时得到线性相关系

数r。

e) 如果已经证明这个样品在上述β剂量范围内线性相关比较好,可以用式(A.2)计算样品的等效

剂量Q:

Q=
GN

(GN+β-GN)/fβ

é

ë
êê

ù

û
úú×β …………………………(A.2)

    式中:

  fβ———金属圆片对β粒子的反散射系数;

  β ———标定剂量,单位为戈瑞(Gy)。

A.4 α效率a测定

a 值是石英的每戈瑞的α辐照剂量与每戈瑞的β辐照剂量诱发热释光之比。

a=
Q
13.6S

…………………………(A.3)

  式中:

Q ———等效β剂量,单位为戈瑞(Gy);
01
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S ———α源的强度,单位为贝可勒尔每千克(Bq/kg)。
测量步骤如下:

a) 将D组和E组样品用实验室α源241Am辐照一个与其天然热释光强度相当的α和2α剂量。

b) 分别测量D组和E组天然热释光加实验室α和2α剂量热释光GN+α曲线和GN+2α曲线。

c) 将A、D、E三组热释光强度和所加的α剂量作线性回归,从直线方程的常数项得到等效α剂

量Qα。

d) 如果已经证明这个样品在上述α剂量范围内线性相关比较好,也可以用式(A.4)计算样品的等

效α剂量Qα:

Qα=
GN

(GN+α-GN)
é

ë
êê

ù

û
úú×α …………………………(A.4)

    式中:

  α———实验室辐照的α剂量,单位为戈瑞(Gy)。

e) Q 和Qα 之比就是这个样品的α效率a:

a=
Q
Qα

…………………………(A.5)

    a 是石英的α效率,如果样品不是石英,需要用式(A.6)转换。

a=r·k3.7 …………………………(A.6)

    式中:

  r ———其他物质和石英的质量阻止本领比率,%;

  k3.7———其他物质在能量为3.7MeV的α粒子辐照下得到的α外辐照热释光效率,%。
需要注意,a 是用实验室的α源辐照得到的,它是α外辐照效率,而样品在陶器内部接受的α剂量

是内部辐照,所以计算年代也要用α内辐照效率k。外辐照效率a 乘内外辐照效率转换系数0.85就是

α内辐照效率k。即k=0.85a。

11
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附 录 B
(规范性附录)

瓷器古剂量的测量与计算

B.1 概述

瓷器古剂量用“前剂量饱和指数法”测定。瓷器样品有薄片和大颗粒两种。

B.2 薄片样品制备

B.2.1 样品的钻取

钻头是一个金刚砂空心管钻,钻孔直径可以根据需要选择,一般采用内径为3mm。取样应该在瓷

器圈足、底座或不影响外观的隐蔽处,钻取样品时应用水冷却。

B.2.2 切片

用高精密度的微切片机把钻取的圆柱形瓷器样品切割成厚度0.2mm的薄片,平行薄片样品的分

散性小于或等于10%。一般需要3~5块薄片样品,切片时应用水冷却。

B.3 大颗粒样品制备

将瓷器样品去釉,用工具粉碎,分别过孔径200μm(80目)的分样筛和孔径125μm(120目)的分样

筛,筛选出125μm~200μm的颗粒样品50mg备用。每次测量需用样品10mg。

B.4 热激活特性(TAC)曲线测定

取已经制备好的一个瓷器薄片样品或者一份大颗粒样品,从350℃开始测量热激活灵敏度S。

S 强度采用热释光峰的积分值。加热速率5℃/s。每隔50℃测量一个热激活灵敏度,直到700℃。作

热激活灵敏度随加热温度变化的曲线。从TAC曲线中确定热激活灵敏度最高的加热温度。

B.5 热激活和辐照熄灭灵敏度测量

取一个已经制备好的瓷器薄片样品或者一份大颗粒样品,用前剂量饱和指数法中的“熄灭法”测量

8个灵敏度:S0、SN、SN ¯、SN+β、SN+β¯、SN+2β、SN+2β¯和SN+3β。
具体测量步骤如下:

a) 将样品加热到150℃,测量样品的原始灵敏度S0。加热速率5℃/s,试验剂量100mGy。

b) 将样品加热到热激活温度。加热速率2℃/s。

c) 将样品加一个试验剂量,测量样品天然热释光的热激活灵敏度SN。

d) 给样品辐照一个实验室β标定剂量3Gy,测量β辐照剂量熄灭灵敏度SN ¯。

e) 将样品加热到相同的激活温度。

f) 将样品加一个试验剂量,测量样品天然加β剂量的激活灵敏度SN+β。
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g) 重复步骤d)~f),测量样品天然加β剂量的熄灭灵敏度SN+β¯和天然加2β剂量的激活灵敏

度SN+2β。

h) 重复步骤d)~f),测量样品天然加β剂量的熄灭灵敏度SN+2β¯和天然加3β剂量的激活灵敏

度SN+3β。

B.6 古剂量计算

B.6.1 灵敏度线性回归

灵敏度变化DSi 为灵敏度Si 的线性函数,它们分别为:ΔS1=SN+β-SN↓、ΔS2=SN+2β-SN+β↓和

ΔS3=SN+3β-SN+2β↓。再将(ΔS1,SN↓),(ΔS2,SN+β↓)和(ΔS3,SN+2β↓)三对数据用一元线性方程

回归,从方程ΔSi=a+bSi 得到截距a 和斜率b。同时得到线性相关系数r。

B.6.2 古剂量计算

古剂量计算方法如下:

S¥ =-a/b …………………………(B.1)

B=-β/ln(1+b) …………………………(B.2)

  两个关系式,得到饱和灵敏度S¥ 和常数B,再根据式(B.3)计算古剂量P。

P=-Bln(1-
SN-S0

S¥ -S0
)-β' …………………………(B.3)

  式中:

a ———灵敏度变化线性函数的截距;

b ———灵敏度变化线性函数的斜率;

β ———标定剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

P ———古剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

B ———常数,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy);

SN———天然累积剂量激活灵敏度,单位为安培每瓦特(A/W);

S0 ———原始灵敏度,单位为安培每瓦特(A/W);

S¥ ———饱和灵敏度,单位为安培每瓦特(A/W);

β'———试验剂量,单位为戈瑞(Gy)或毫戈瑞(mGy)。
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附 录 C
(规范性附录)

厚源α粒子计数法测量钍和铀的年剂量

C.1 厚源α粒子计数方法的测量条件

C.1.1 硫化锌(ZnS)闪烁屏和样品的直径均为42mm。

C.1.2 甄别器的阈因子对钍是0.85,对铀是0.82。

C.2 从总α计数率直接计算年剂量

C.2.1 α年剂量

样品中只有Th系的α年剂量(单位为mGy/a):

Dα(Th)=(0.182/0.123)α
·
Th=1.480α

·
Th …………………………(C.1)

  式中:

α
·
Th———Th系样品的总α计数率,单位为计数每秒(计数·s-1)。

样品中只有U系的α年剂量,(单位为mGy/a):

Dα(U)=(0.217/0.132)α
·
U=1.644α

·
U …………………………(C.2)

  式中:

α
·
U———U系样品的总α计数率,单位为计数每秒(计数·s-1)。

在Th系和 U 系放射性相等的样品中,α年剂量 Dα 应该为上述两种情况的平均值(单位为

mGy/a),即

Dα=1.562α
· …………………………(C.3)

  用总α计数率α
·

计算年剂量时,假定样品中的Th和U的放射性是相同的。

C.2.2 β年剂量

只有Th系样品的β年剂量(单位为mGy/a):

Dβ(Th)=(0.00706/0.123)α
·
Th=0.057α

·
Th …………………………(C.4)

  只有U系样品的β年剂量(单位为mGy/a):

Dβ(U)=(0.01131/0.132)α
·
U=0.086α

·
U …………………………(C.5)

  当样品中Th系和U系放射性相等时,β年剂量Dβ 为上述两种情况的平均值(单位为mGy/a),即

Dβ=0.072α
· …………………………(C.6)

  这个结果也是假定样品中的Th和U的放射性是相同的。如果样品中只有Th,得到的β年剂量将

比真值高20%;反之,只有U,则比真值低20%。

C.2.3 γ年剂量

只有Th系样品的γ年剂量(单位为mGy/a):

Dγ(Th)=(0.01266/0.123)α
·
Th=0.103α

·
Th …………………………(C.7)

  只有U系样品的γ年剂量(单位为mGy/a):

Dγ(U)=(0.00891/0.132)α
·
U=0.068α

·
U …………………………(C.8)
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  当样品中Th系和U系放射性相等时,γ年剂量为上述两种情况的平均值(单位为mGy/a),即

Dγ=0.086α
· …………………………(C.9)

  γ年剂量对Th/U比的依赖性与β相同,即在两种极端情况中,都与真实剂量率相差20%,但是高

低相反。在β辐射中,铀高20%,钍低20%;在γ辐射中,钍高20%,铀低20%。β剂量是陶瓷器内部放

射性物质提供,而γ是器物的环境提供,器物内部和外部不大可能有相同的钍/铀比,这一高一低不能相

互抵偿。
各个热释光测定年代实验室使用的厚源α粒子计数仪规格不尽相同,计数仪在使用前应先检查仪

器的规格和测量条件,标定自己的α计数仪,并根据自己的测量条件重新计算α、β和γ年剂量。
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附 录 D
(规范性附录)

热释光剂量计测量古遗址的环境剂量率

D.1 概述

用于测量环境剂量率的热释光剂量计(TLD)应该具有下列的性能和特点:
———灵敏度高,测量下限低,在0.01mGy~0.05mGy;
———1~2年内的衰退可以忽略;
———在热释光实验室中容易制备;
———能够重复使用;
———磷光体自身剂量可以忽略;
———退火过程简单;
———γ能量响应与测定年代的物质(以石英为代表)基本相同。

D.2 测量方法

将封有热释光剂量计的胶囊缚在绳上,放入不锈钢管内。把不锈钢管放入需要测量的地层。根据

测量深度,在绳上缚几个热释光剂量计。但是不锈钢管中的热释光剂量计在遗址中有效探测距离只有

30cm。如果在30cm以外的地层采集标本,则需在该处另外再放一根含有热释光剂量计不锈钢管,以
此类推。胶囊内磷光体颗粒数量不限,几十毫克到几百毫克均可。这取决于使用的磷光体和热释光测

量仪器的灵敏度。
为了得到比较准确的环境剂量率,通常剂量计埋放时间为3~6个月或更长。

D.3 土壤的环境γ剂量率和宇宙射线剂量率

如果没有条件用热释光剂量计直接测量遗址的环境剂量率,可以在采集陶片样品时取周围土壤

100g左右,带到实验室测量环境γ剂量率。
在实验室测量土壤样品的γ剂量率有两种方法,一种是厚源α粒子计数,与测量陶瓷器样品方法相

同;另一种是闪烁γ谱仪或者半导体γ谱仪。一般用厚源α粒子计数法,将测量得到的总α计数率用

公式

Dγ=0.085α
· …………………………(D.1)

  计算其γ剂量率(mGy/a)。
在实验室测量土壤的γ剂量率时,不包括宇宙射线。宇宙射线在地表以上的剂量率为0.3mGy/a,

在地表以下30cm时宇宙射线剂量率为0.15mGy/a,所以在一般情况下,从遗址发掘出土的古陶瓷,其
宇宙射线年剂量可以取这个值。

在古陶瓷样品的真伪测定中,样品大多数是传世品,即使从遗址出土,埋藏地点和深度也无从考证。
环境年剂量Dγ+c(γ年剂量+宇宙射线年剂量)经常应采用经验值1mGy/a。
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附 录 E
(规范性附录)

热释光测定年代的误差计算

E.1 概述

热释光测定年代主要测量两个参数———古剂量和年剂量,年代误差由这两个参数误差叠加而成。

一个热释光年代的误差来自测量误差、实验误差和方法误差。后两个误差主要是系统误差,属于实验方

法的改进和提高。当测量方法规范化以后,这些误差为一固定值。这时,每一个热释光年代误差主要来

自测量误差。

本附录的所有误差均用一个标准偏差(±1σ,置信度68%)表示。

E.2 陶器样品热释光年代误差

E.2.1 古剂量误差

古剂量P 的相对标准偏差EP 为:

EP =
Q
P
·EQ

æ

è
ç

ö

ø
÷

2

+
I
P
·EI

æ

è
ç

ö

ø
÷

2

…………………………(E.1)

  式中:

Q ———等效剂量,单位为戈瑞(Gy);

P ———古剂量,单位为戈瑞(Gy);

EQ ———等效剂量的相对标准偏差,%;

I ———超线性修正值,单位为戈瑞(Gy);

EI ———超线性修正值的相对标准偏差,%。

E.2.2 年剂量误差

年剂量的相对标准偏差ED 为:

ED= E2
D(α)+E2

D(β)+E2
D(γ+c)[ ]

1
2 …………………………(E.2)

  式中:

ED(α) ———α年剂量引起的相对标准偏差,%;

ED(β) ———β年剂量引起的相对标准偏差,%;

ED(γ+c)———γ加宇宙射线年剂量引起的相对标准偏差,%。

E.2.3 年代误差

热释光年代为古剂量与年剂量的比值。年代的相对标准偏差EA 是古剂量误差和年剂量误差的

叠加。
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EA= (EP)2+(ED)2 …………………………(E.3)

E.3 瓷器样品热释光测定年代误差

E.3.1 古剂量误差

古剂量P 的相对标准偏差为:

EP=
(P'·EP')2+(β'·Eβ')2

P ×100% ……………………(E.4)

  式中:

P'———古剂量与试验剂量之和,单位为戈瑞(Gy);

EP'———古剂量与试验剂量之和的相对标准偏差,%;

Eβ' ———试验剂量的相对标准偏差,%。

E.3.2 年剂量误差

年剂量误差ED为:

ED=
Dβ(Th+U)

D
·Eβ(Th+U)

æ

è
ç

ö

ø
÷

2

+
Dβ(K)

D
·Eβ(K)

æ

è
ç

ö

ø
÷

2

+
Dγ+c

D ×0.50
æ

è
ç

ö

ø
÷

2
é

ë
êê

ù

û
úú

1
2

×100%……(E.5)

  式中:

Dβ(Th+U)———钍和铀提供的β年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a);

Eβ(Th+U)———钍和铀提供的β年剂量的相对标准偏差,%;

Dβ(K) ———钾提供的β年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a);

Eβ(K) ———钾提供的β年剂量的相对标准偏差,%;

Dγ+c ———γ和宇宙射线提供的年剂量,单位为戈瑞每年(Gy/a)。

E.3.3 年代误差

前剂量饱和指数法测定瓷器年代的相对标准偏差EA:

EA= (EP)2+(ED)2 …………………………(E.6)

  式中:

EP———古剂量的相对标准偏差,%;

ED———年剂量的相对标准偏差,%。
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附 录 F
(资料性附录)

古陶瓷热释光测定年代取样登记表

  古陶瓷热释光测定年代取样登记表见表F.1。

表F.1 古陶瓷热释光测定年代取样登记表

样品名称 烧制窑口 编号:

样品尺寸

直径(mm): 口径(mm): 腹径(mm): 底径(mm):

通高(mm): 长(mm): 宽(mm):

委托人信息

姓名 联系地址

身份证号 联系电话

样品来源 预期测定时代

取样部位 热释 光 年 代(距 今/

年)

取样前照片 取样后照片 备注:

送测时间 送测者签字 接受者签字

  注1:热释光取样可能对器物样品造成损害,取样者不承担任何法律与经济责任。

注2:取样者不负责修复或赔偿任何取样造成的损失。

注3:热释光测定结果以样品信息未经任何人工伪造为依据。
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附 录 G
(资料性附录)

陶器样品热释光测定年代记录表

  陶器样品热释光测定年代记录表见表G.1。

表 G.1 陶器样品热释光测定年代记录表

实验室编号 陶器样品名称 时代 测量日期
样品类型

(细颗粒或粗颗粒石英)
备注

古剂量

标定剂量

源辐照剂量率/
(mGy/s)

β源

α源

样品辐照时间/s
β源

α源

标定剂量/

mGy

β源

α源

热释光测量

加热速率/(℃/s)

最高加热温度/℃

热释光曲线(保存在热释光测量仪微机中)

等效剂量

计算

热释光积分范围/℃

GN

GN+β

GN+2β

Q1/mGy

Q2/mGy

Q/mGy

年剂量

总α计数率α
·/(计数·s-1)

K含量/% 陶器样品含水率/%

Dα/(mGy/a)

Dβ/(mGy/a)

含水率

修正后

Dγ+c+c/(mGy/a)

年剂量D/(mGy/a)

年代 年代A(距今)/年
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附 录 H
(资料性附录)

瓷器样品热释光测定年代记录表

  瓷器样品热释光测定年代记录表见表H.1。

表 H.1 瓷器样品热释光测定年代记录表

实验室编号 瓷器样品名称 时代 测量日期
样品类型

薄片直径和厚度/

mm

颗粒直径范围/

mm和重量/mg

热激活

特性曲线

β源辐照剂量率/(mGy/s)

试验剂量/mGy

标定剂量/mGy

加热速率/(℃/s)
热激活

热释光测量

开始加热温度/℃

加热温度间隔/℃

灵敏度最高的激活温度/℃

备注:热激活特性曲线保存在热释光测量仪微机中

热释光

灵敏度

测量和

线性回归

ΔS1 SN↓

ΔS2 S(N+β)↓

ΔS3 S(N+2β)↓

斜率b 截距a

饱和灵敏度S∞ 常数B/mGy

古剂量
古剂量P'/mGy 备注:灵敏度曲线和线性回归数据保存在微机中

减去试验剂量后的古剂量P/mGy

年剂量

含水率Wt% 备注

总α计数率α
·
/(计数·s-1) K含量/%

Dβ/(mGy/a) Dγ+c/(mGy/a)

年剂量D/(mGy/a)

年代 年代A(距今)/年

备注 采用三对以上的灵敏度变量ΔSi 和熄灭灵敏度Si↓作线性回归时,这个栏目填写不下,可将其扩大。

12

GB/T37909—2019

订
单
号
：
0
1
2
5
2
5
0
3
0
3
1
5
0
5
7
4
 
 
防
伪
编
号
：
2
0
2
5
-
0
3
0
3
-
1
1
1
5
-
5
6
4
5
-
9
5
6
3
 
 
购
买
单
位
:
 
中
国
文
化
遗
产
研
究
院

中
国
文
化
遗
产
研
究
院
 专

用



附 录 I
(资料性附录)

古陶瓷热释光测定年代报告

  图I.1规定了古陶瓷热释光测定年代报告封面格式。

图I.1 古陶瓷热释光测定年代报告封面格式
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  古陶瓷热释光测定年代报告样式见表I.1。

表I.1 古陶瓷热释光测定年代报告样式表

样品名称

Nameofsample

实验室编号

Lab.No.

预期时代

Estimateddate

委托人

Requestedby

热释光年代

TLage
年± 年(距今)

陶瓷样品照片与取样部位照片

样品尺寸

Size

测定日期

Date
年  月  日

取样部位

Samplingposition

测定单位(公章)

测定人(签名)

审核人(签名)

声明:
(1)本报告测定的热释光年代,只代表从器物中所取样品的烧制年代。
(2)如果器物烧成后又经过人工辐照或者高温退火,由此引起的混乱,本报告概不负责解释。
(3)本报告测定的热释光年代不承担任何法律责任。

Notes:
(1)Thereportreferstotheageofthesampleafterlastfiring.
(2)Iftheobjecthadbeenirradiatedbytheradioactivesourceorannealedwithahightemperatureafterfiring,theTL
agewillnotbethefiringdateofthesample(ortheobject).
(3)Thisreportisnottobearanylegalliability.

备注

Specialcomments
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