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高分辨电感耦合等离子体质谱仪测定雪冰中超痕量金属方法研究
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!! 极地雪冰中的痕量金属记录了人类活动对

地球大气的污染历史$然而#由于极地雪冰中金

属含量极低#一 般<E&/F以 下#再 加 上 样 品 容

易受到来自采样以及室内处理和分析过程中的

污染#这就为测定雪冰中这些超痕量的金属元素

带来了 困 难$()*+,-具 有 灵 敏 度 高 和 检 测 限

低#可同时测定多种元素等特点#使得利用极地

雪冰中痕量金属研究地球大气的污染历史得到

了发展$国外在%$世纪"$年代末开展 了 利 用

()*+,-测试 雪 冰 中 的 金 属#并 取 得 了 研 究 成

果(’)$我国也于同时代开展了这方面的研究#并

获得了初步的研究成果(%+!)$本文拟在超净实验

条件下利用高分辨电感耦合等离子体质谱仪对

雪冰中多种超痕量金属元素进行精确测定方法

进行研究$

C!实验部分

CDC!主要仪器

本 研 究 中 使 用 的 仪 器 型 号 为 _1<<1E0<
,DU.2?/?<A型!德国#布莱梅公 司"高 分 辨 等

离子体质谱仪!()*+,-$具有低!?&!?k!$$#
’$e谷处峰 宽 度"*中!?&!?k&$$$"和 高!?&



!?k9$$$!!个分辨率模式",)M+’$$微量雾

化器#美国)?<A07公司 !"

C6K!主要试剂

,1221+a’96% ,&$7/i’ 超 纯 水%德 国

,?;[5Ye&-3@;0@3;’HMK!%北京化学试剂研

究 所 的 XC+% 硝 酸%,?;[5$e &G2A;0@3;’

HMK! 用于配制标准工作溶液和酸化样品%中国

国家标准物质#研究!中心的’$$#E(/F二级单

元素标准储备 液%德 国 ,?;[公 司()*’$$#E(

/F多 元 素 混 合 标 准 储 备 液#货 号)’6$"&"%6
$’$$!%加拿大标准参考水样-FW-+&"

K!结果与讨论

KDC!标准曲线

采用一个空白溶液和!!5个标准溶液的多

点校正并分段进行校正的方法"分段原则是样

品中元素的浓度应位于标准溶液的浓度范围中

段"针对不同元素选择不同的浓度范 围"对 于

浓度较低的元素*如-S+)J+U2+X1+*S等*标准

溶液的浓度范围一般在’!’$$@E(/F之间*X0
和-;等在Y$!%<E(/F+而D2和_?在’!’$$
<E(/F之间"

K6K!检测限

以’eHMK! 为空白溶液*对该溶液重复测

定’$次*计算各元素的平均信号强度的!倍标

准偏差对应的浓度值*即为该方法的检测限"各

元素的 检 测 限 分 别 为)$6!#-;!+$6&#X0!+$69
#*S!+$6$&#D2!*+$6$$5#,<!+$6$&#_?!+%6#&
#)8!+"65#)3!和%$#I<!##E(F!"

K6L!准确度

用标准参 考 物 质-FW-+&对 该 方 法 的 准 确

度进行评 价"实 验 结 果 表 明*对 于 D2+_?+)3+

I<和X0而言*有时测定值与标准参考值之间相

差在’$e!!$e之间*需要对测试结果进行校

正")J+*S+)8和-;的测定值一般在标准参考

值允许标准偏差范围内*对这些结果就不需要

进行校正"

K6!!酸度实验

在样品中加入一定量的硝酸*将其中可溶性

金属溶解出来进行测定"硝酸的加入量与金属

浓度的大小以及颗粒物的多少有关*本方法中对

两种雪样进行了酸度实验)即位于非污化层以及

污化层的雪样"每个样品中浓硝酸#重量百分浓

度为5$e!的体积百 分 含 量 分 别 为$6Ye*’e+

%e和&e"结果表明*对于污化层样品*其中的

D2和_?的浓 度 分 别 为 几 百 个<E(/F时*样 品

中浓硝酸 的 体 积 含 量 为’e时*金 属 的 浓 度 最

高*而其余酸度样品中金属的浓度反而降低%对
于D2和_?浓度分别在几十个<E(/F的样品*
浓硝酸的体积含量为$6Ye时金属的浓度最高*
而’eHMK!酸度中金属浓度减小’$e以内*其

余酸度金属的浓度更低"酸度实验针对的这两

种雪样代表了青藏高原的雪冰样品金属的浓度

范围"因此*采用’eHMK! 酸度可以满足重金

属浓度较高的样品"

K6Z!重复性

对珠穆朗玛峰的一个雪坑样品进行 了 基 于

酸度为’eHMK! 的 重 复 性 实 验"对 该 样 品 连

续测定Y次*得到各元素的平均浓度#@E(/F!以

及对应的精 度#以 相 对 标 准 偏 差;@D 表 示!分

别为)X0956# #%6Ye!+U2’6& ##65e!+

*S9Y6&#%69e!+X1%65#’%6!e!+D25!Y##96
%e!+_?5’!&#’$6&e!+)3Y!6##’#6Ye!和

I<&%56&#"6#e!"

L!结束语

!!利用本方法已经对采自青藏高原的慕士塔

格冰芯中的多种痕量元素进行了测定*并已经获

得了初步的研究结果,&-"我们想 信 将 会 获 得 更

多有价值的研究成果"
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