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原子吸收光谱仪对冰雪中基本

阳离子的测定
①

皇 翠 兰 李
,

忠 勤
(中国科学院兰州冰川冻土研究所

,

7 3 0 0 0 0)

提 要 本文介绍了用原子吸收光谱仪 (A A )测定雪冰样品中主要阳离子浓度的技

术
。

对比用火焰光度计和在美国用离子色谱仪测定的资料得出
,

这种方法对于测定中国

西部冰川雪冰样品中的 N +a
,

c a +2
,

M g +2 浓度十分适合
。

提出使用正确的取样及样品运输

方法以避免对雪冰样品的污染
。

关键词 原子吸收光谱仪 测定 冰
、

雪样品

在冰盖及冰川的上空
,

各种成因的大气气溶胶以干湿两种机制
,

不断向下沉降
,

并

保存在冰雪层中
。

所以
,

通过对冰芯中化学物质记录的恢复
,

可以获得有关大气环境背

景的信息
,

可以揭示历史上大气环境演变过程
,

这一方法在极地和山地冰川研究中
,

受

到广泛 的运 用
。

本文根据近年来的工作实践
,

着重介绍原子吸收光谱仪对冰雪中 K
,

N a
,

C a
,

M g 的详细测定
。

仪器介绍

本试验用美国 P E 公司研制的 P E一 2 3 8 0 火焰原子 吸收光谱仪
。

本机配有北京有色

金属研究院研制的 G K D一 1 型高性能空心阴极灯电源和高性能空心阴极灯
。

雾化室装

撞击球
.

仪器 的灵敏度为 4 p p m 的铜溶液
,

吸 光度为 0
.

586
。

进 样 速度在 4一 7

ml / m in
,

雾化效率为 16
一一23%

。

各离子的测定条件见表 l( 穆家鹏
,

19 89)
。

表 1 各离子的测定条件

T a b le 1 C o n d i t io n s o f d e t e e t i o n
fo

r A t o m ie A b s o r P t io n s P e e t r o P h o t o m e t e r

离 子 l 狭 缝 (n m ) 波长 ( n m ) } 电流 (m A ) 】 空气 乙炔 ! 样 品量 (m l)

40一40一40一407 6 6
.

5

5 8 9乃

4 2 2刀

2 8 5
.

2

07一02一07一07竺竺竺屺

①本文于 19 9 4年3月 10 日改回
。
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2样品的制备与测试

( 1 )测试前一天
,

从低温取 出样品
,

在室温下解冻
。

(2 ) 用自来水冲洗样品瓶数遍
,

然后 用稀盐酸泡置 30 分钟
,

再用 自来水冲洗多

遍
,

最后用蒸馏水冲洗 3 遍
。

把样品倒人凉干的样品瓶
。

(3 ) 把 K C I
,

N a C I
,

C a C 0 3 ,

M g O (光谱纯药品 )放在 1 I OoC 烘箱烘 1
.

5 小时
,

取 出放

在干燥器冷却 30 分钟
,

用万分之一天平称取需要 的量
。

用去离子水配制 1 000 p p m 溶

液
,

放人低温备用
。

测定前一天取 出母液在室温下解冻
,

稀释一系列标准浓度
,

做出工

作曲线
,

进行样品含量计算
。

3 各离子浓度的测定范围

利用不 同浓度的吸光度
,

画图确定线性范围
。

下限为仪器能产生信号的最低浓度
。

上限为直线最高点的浓度
。

浓度超过上限
,

还可通过浓度直读法测定
。

仪器测定离子的

范围见表 2
。

近年来通过对上万个冰芯样品的分析
,

归纳出山地冰川
、

冰芯样品中基本

阳离子的浓度范围 (表 3)
。

从表 2 和表 3 看出
,

用原子吸收火焰法测定 山地冰川
、

冰芯

表 2 原子吸收方法测定离子的范围

T a b le 2 L im i t s o f d e t e e t io n e s t im a t e d fo
r a t o m ie a b s o r P t io n s P e e t r o P h o t o m e t o r

离 子

K
+

N a +

C a Z+

M g+2

上 限 (P p m )

l 6

2

2 5

下 限 (P p m )

0
.

0 18

0
.

0 10

0乃2 5

0
.

0 0 6

表 3 冰芯中阳离子的浓度范围

T a b le 3 R a n g e s o f m aj
o r e a t io n e o n e e n t r a t io n s i n ie e c o r e s

离 子 } 浓度范围 ( p p m )

l一刃
.

0 10

l一刊)
.

0 5 0

2一刊)
.

0 5 0

0
.

4一刊〕
.

0 50

备 注

小于 0
.

0 5 0 p pm 样品
,

占总样品的 50% 左右

极少量样 品高于或低于浓度范围

极少量样 品高于或低于浓度范围

此离子浓度变化范围小
,

样品基本上在此范围

兰里竺时

样品中 c a +2
,

M g+2
,

N +a 三种离子是较成熟的方法
,

K
十

测试方法需要改变
。

4 测试结果

199 2 年我们对海拔 6 300 m 的希夏邦玛平顶冰川两根冰芯进行分析
,

同时美国新

罕布什尔大学地球
、

海洋
、

空间研究所用离子色谱也分析了这两根冰芯的各种离子
,

分

析精度在 1 p p b 之内 ( B u e k e r a l
. ,

19 9 2 )
.

把中美两方分析的结果进行对比 (图 l )
。

图 l
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中中方冰芯深度是经过电缆校正之后的深度
,

与美方略有差异
,

同时分析过程中中方样

品取样间隔为 10 c m
,

美方为 s c m
。

由图 1 可知
,

在消除深度和取样 长度 的影响下
,

中美两方分析的 c a +2
,

M g Z+

很吻合
。

N +a 两条浓度曲线的趋势相似
,

但浓度值有较大差

异
,

可能是样品在分析前存放时间上的差异所致
,

具体原 因尚需进一步探讨
。

表 4 是

19 9 2 年原子吸收光谱仪和火焰光度计测定 N +a 的对比
。

从表 4 看出
,

结果是令人满意的
。

K
+

误差较大
,

由表 2
,

3 看出冰芯中 K
+

含量极

少
,

许多低于仪器测定下限
。

测定过程中
,

仪器显示系统必须扩大 2一4 倍
,

才能显示

出信号
,

这样仪器稍有不稳
,

或样品稍有污染
,

测得结果便会出现很大误差
。

利用火

一一

认衅皿皿
ǎ罗1/0已à芝

3

深 !定(m )

印叨60gc30050加6090300

ǎ四名/l ouJà气

3

深度 (n l )
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ǎ罗/工ouJà盆

互

1 2 〕 4 下

深 !毖 t m )

图 1 中美双方对希夏邦玛冰芯上部离子浓度的测定对比

(
a
) M g Z +

离子浓度 : ( b ) e a Z +

离子浓度 ; ( e ) N a +

离子浓度

C o m P a r is l o n s b e tw e e n m aj o r c a t io n e o n c e n t r a t l o n s d e t e r m in e d b y C h 一n e s e se ie n t is t s

a n d u `
.

e o 一w o r k e r s in ic e e o r e e o l l e e t e d in M t
.

X i x a b a n g m a

表 4 原子吸收和火焰光度计测钠离子的对比

T a b le 4 e o m p a r i s io n b e tw e e n t h e N a + e o n e e n t r a t i o n s d e t e rm in e d b y A t o m ie A b s o rp t 一o n

s P e e t r o P h o t o m e t e r a n d b y fl a m e s P e e t r o P h o t o m e t e r

样样 品品 原子吸收对原液测定 (% ))) 火焰光度计对原液稀释测定 (% )))

lllll 0
.

14 333 0
.

14 6 稀释 2 倍倍

22222 0
.

1Z jjj 0
.

12 9 稀释 2 倍倍

33333 0
.

10 444 0
.

1 16 稀释 2 倍倍

44444 0
.

7 3 222 0 7 4 8 稀释 2 倍倍

55555 1
.

4 888 1
.

4 9 稀释 1 2万 倍倍

焰法测定冰芯的 K
+ ,

多数情况达不到精度
,

因此
,

改用原子吸收石墨炉测定
,

其效果

会更好一些
。

样品中 K
十

的污染可能存在于样品采集
、

运输和分析测试各个环节
。

最终分析数据

质量取决于各个环节对样品污染的程度
。

除了在实验室尽可能将污染减少到仪器误差范

围之内以外
,

还要对野外样品的采集与运输应给于足够重视
。

采样程序及样品分割
、

贮

存都应按照标 准化方法 (B cu k et al
. ,

1 9 92)
。

针对 K
十 ,

lC
一 ,

N +a 等元素易受污染的特点
,

应采取特殊防治污染的手段
。

从近来的实验分析对比资料来看
,

雪坑及降水样品比冰芯

样品更容易受到采样和运输过程 中的污染
,

应予以高度重视
。
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