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提要 沉积物中介形类壳体的 和 比值可用于湖泊古盐度和古温度的重

建
。

本文从双通道顺序扫描式
一 的特点出发 对陀 级介形类样品中的低含量元素 和

选择最灵敏谱线和最佳通道
,

对各项条件进行最优化
。

和 的检测限分别为 滩

和 ”
。

本文以此法准确测定了介形类样品中 比值和 比值
,

回收率实验结果

令人满意
。

关健词 介形类壳体 拜 级 一

优化条件
、

比值

前言

介形类是湖泊中常见的微体节肢动物
,

因其壳体为方解石质
,

所以在埋葬后易于保存

为化石
。

由于介形类对于湖泊水体环境如温度
、

盐度
、

营养状态等非常敏感
,

在古湖泊学中其

化石属种和组合是用以恢复湖泊古生态
、

古环境的重要手段之一
。

近十几年中
,

国内外一些

学者通过野外采样和实验培养的方法
,

探讨了介形类壳体中
、

含量与水介质中
、

以及温度的关系〔
, 一 ’〕。 运用这一关系

,

可以对湖泊沉积物中介形类壳体的
、

元素

进行含量测定
,

用以定量或半定量恢复湖泊古盐度甚至古温度
。

这方面的研究实例有澳大利

亚 湖〔
, 〕、阿尔及利亚 地 区全新世湖泊沉积物

‘〕、美国达科他州

湖图
、

克什米尔地区晚第四纪地层
、

中国青海湖 等
。

笔者在对青藏高原东北部若尔

盖 孔岩心研究时发现湖泊沉积物中介形类分布丰富
,

通常每百克干样中可达数瓣至数

十瓣
,

且连续性较好
,

这为青藏高原古环境演化研究提供了良好的材料川
。

由于单个介形类壳体质量轻
,

而且挑选和清洗较为繁琐
,

不易获取足够数量的壳体进

行准确称重
,

所以一般均采用测定相对含量求
、

比值的方法
,

例如

等 采用直流等离子体发射光谱仪
、

等 采用同时型多通道电感藕合等离子体原子

发射光谱仪 一 、

赵泉鸿等闭采用质子激发 荧光分析 技术测定壳体的

和 比值
。

笔者采用顺序型双通道 一 二,

利用其灵活选择谱线和通道的

优势
,

优化各项条件和参数
,

以最佳灵敏度同时测定了壳体的 和 比值
,

较好地

满足了研究要求
。
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实验

仪器和试剂

仪 器 美国仪器实验公司 爪 型顺序扫描式双通道电感藕合等离子

体原子发射光谱仪困
。

试剂 水由蒸馏水经去离子交换
,

再经石英亚沸蒸馏器蒸馏而得
,

为亚沸水
。

盐酸由

优级纯盐酸等温蒸馏而得
。 、 、

标准溶液由光谱纯试剂用盐酸溶解配成储备液
,

用时

稀释到所需浓度
。

样品前处理

取沉积物约 用水浸泡
,

过 目筛网
,

烘干后在双目镜下人工挑选出介形类化石

壳体
。

从介形类化石样品中挑选 勺
,

、 产称 少 成年体各 一 瓣
,

置于蒸馏水中再次

浸泡
,

并滴人少量 溶液以除去壳体表面有机质并分散表面粘 土
,

最后在双 目镜下

用细毛刷蘸亚沸水仔细清洗直至表面干净后晾干
,

不称重放人预先用
困

浸泡后

洗净并干燥的小试管中
。

测定前加人
,

溶液
,

等溶解完全后摇匀待测
。

选择分析线及通道

由于样品中 和 的含量很低
,

有的甚至接近检测限
,

所以均选用最灵敏线
。

为
,

为
,

而 线可用真空通道检测
,

以减少空气中氧的

吸收而提高灵敏度叫
。

由图 中 和 比较可看出
,

同一浓度的 在真空通道 比在空气

通道中发射强度大 选择 线
。

⋯
一

⋯
⋯

,

四
· ·

⋯⋯月月

图 尸 标准在空气通道和真空通道中 了 线的发射光谱 左上角数值为发射强度

空气通道 真空通道
、

“

选择观测高度

对 待测定元素进行观测高度最佳化程 序
,

以 选择最佳观测 高度
。 ,

和
,

的最佳观测高度分别为 和 图
。

选择积分时间

一般说来
,

延长积分时间
,

既能提高精密度
,

又能降低检测限
。

由图 ①可看出
,

随着积

卫 记
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一

, 元

图 拌 标准在 的炬管轮廓扫描
拜

叭

︵岁︶和誉恺︸’曰阵

︵罗︶极缪男鉴蓄年刃吝

积分时间 秒 积分时间 秒

图 以积分时间为函数的平均相对标准偏差 和背景平均标准噪音 〔

哭

分时间的延长
,

平均标准噪音和平均相对标准偏差都降低
,

也就是检测限降低同时精密度提

高
。

但是两者在 。 之间均有最显著的改善
,

在以后较长时间里
,

改善都很少
,

况且

积分时间的增加
,

会导致分析时间的增加
,

从而增加样品消耗量
。

因此
,

本法选定 和

的积分时间均为
,

的积分时间为
,

这样既满足 了测定要求
,

又不至于消耗过多

的样品量
。

检测限测定及比较

本方法的检测限以 空白溶液测定值的三倍标准偏差来计算
,

并与通常

采用的 空气通道 和 空气通道 及 理 比较 表
,

可见本法的检测限有较大改善
,

较好地满足了测定要求
。

表 各元素在不同波长和不同通道的检测限 指本法采用的波长和通道

印 ,

元 素
‘ · 。

·

波 长恤

通 道 真空 空气 空气 空气 空气 空气

检测限‘陀 比
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结果与讨论

测定结果

采用以上选定的参数测定两个介形

类样品溶液 号样品和 号样品
,

同

时测定 了蒸馏水和 。
,

优级纯

溶液 表
。

由于样品不称重
,

故无

法计算绝对含量
,

但不影响计算

和 的比值
。

表 艺 样品测定结果
‘ ”
指低于检测限

样品
,‘

〔拜 拼

号样品

号样品

蒸馏水
,

,

工

,

精密度测定

选择 号样品进行 次测定
,

结果表明
, 、

和 的相对标准偏差 分别为
、

和 表
。

表 号样品 次测定结果
一

次 数 平均值

拜

拼

、 ,

,

工

表 各元素的回收率
、

元素 原测定值 加人量 侧定值 回收率

丈户

拌

导

标准回收实验

从所测定的 号样品溶液 中准确

吸取 溶液加入到试管中
,

加 人
,

标准溶液
,

此标准溶液中
、

和 的 浓 度 分 别 为
、

,

拜 ,

和
·

拜 ,

摇匀后重测其

含量
,

计算回收率 表
。

结论

利用顺序型双通道 一 的优点
,

对介形类壳体的痕量元素
、

进行测定
。

通

过选择最灵敏谱线和最佳通道
,

并适当延长积分时间
,

降低了检测限
。

利用本法能测定 拌 级

介形类样品的
、

比值
,

本研究不仅为青藏高原 孔古环境分析提供一项重

要的古环境指标
,

而且可以推广到其它地区沉积环境的研究
,

有着广阔的应用前景
。
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