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摘  要  孢粉提取方法是第四纪孢粉学研究的基础和前提, 中国北方地区具有独特的自然地理条件, 第四纪以

来形成了特有的沉积物类型,不同沉积物的孢粉提取研究一直以来是中国孢粉学研究的难点和热点。本文选取了中

国北方不同沉积相的沉积物样品 (黄土与古土壤样品 17个、湖泊样品沉积物 20个、风成砂样品 11个、泥炭沼泽样品

10、考古点文化层 6个、表土样品 10个 )共 74个, 通过对同一种样品不同处理方法的对比研究, 就中国北方不同沉积

物的孢粉提取方法进行了探讨。对比研究发现, 黄土及古土壤中的孢粉提取是以氢氟酸筛选法效果佳, 值得注意的

是盐酸与氢氟酸对样品的处理过程,进行多次彻底处理才能达到很好的效果; 湖泊沉积物孢粉提取可采用传统的氢

氟酸法, 对干旱区含砂量较高的湖泊沉积物及风成砂样品需要配合重液浮选法进行; 泥炭、沼泽中孢粉提取应采用重

液浮选法, 配合筛选法进行;考古点文化层沉积物孢粉提取应采用重液浮选法, 并将重液浮选出来的样品配合以氢氟

酸处理能达到很好效果 ;表土样品可以采用无酸碱重液浮选法。同时还探讨了孢粉提取中的分散剂和硝酸的使用及

酸碱的使用顺序。
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  随着全球变化研究的进展,第四纪孢粉学作为一

种重建古植被、古环境的重要代用指标
[ 1~ 3]

, 在重建

过去全球变化上发挥了重要的作用, 随着第四纪孢粉

学的深入研究,使用孢粉数据定量恢复古气候已经成

为可能
[ 4~ 8]

,通过孢粉数据进行的过去全球植被、气

候模拟已经取得初步成果
[ 9, 10 ]

,并将在古环境研究中

起到更重要的作用。

孢粉提取在第四纪孢粉学中是最基础也是最首

要的一步,提取方法也在不断的改进之中, 国外在这

方面已经有很多研究成果
[ 11 ~ 16]

。我国具有独特的自

然地理条件和沉积物类型,如黄土高原, 大面积的内

陆干旱区,及不同种类的淡水湖泊及盐湖等, 针对这

样特有的沉积物类型,在北方地区进行孢粉提取一直

是孢粉学者研究的重点及难点。在这样的研究背景

下,孢粉工作者也在孢粉提取方法方面取得了一些研

究成果
[ 17~ 20 ]

。特别在黄土及古土壤的孢粉提取方法

上取得了一定成果,但是鉴于我国特有的气候、地貌、

土壤、沉积环境等特征,及特有的沉积物及沉积地层,

所以不同沉积物孢粉的提取不能采取单一的提取方

法。本文是作者根据目前国内外常用的第四纪孢粉

提取方法,并结合对 74个不同的沉积物样品反复实

验,对我国不同沉积物孢粉提取方法进行了研究及讨

论。

1 常用第四纪孢粉提取方法

孢粉的提取就是尽可能地将存在于沉积物中的

孢粉提取出来,又不破坏孢粉本身的形态和结构。基

于样品本身的一些性质,氢氟酸可以除去硅质, 盐酸

可以除去碳酸盐类。使用弱碱溶液可以去除有机质

成分。孢粉的比重一般小于碎屑状盐类, 所以使用

2. 0左右比重的重液可以提取孢粉富集物, 7~ 10 Lm

和 160 Lm的尼龙筛网 ( 7~ 10 Lm筛网一般产自欧

美国家, 筛子可以自制 )可以去除个体小于和大于孢

粉的杂质,基于上述认识, 就组成了整个第四纪孢粉

的提取方法。目前常用的第四纪孢粉的提取方法主

要有氢氟酸筛选法和重液浮选法两种,如图 1, 2。

  图 1、2指示的两种方法是综合了大量国内、外孢

粉提取经验得出的, 其中有一些步骤特别需要注意,



图 1 孢粉的 HF酸筛选法

F ig. 1 The procedure ofH F treatment and

siev ing for po llen ex traction

如 H F酸筛选法中, H CL处理过程需要加入过量的盐

酸,并且反复搅拌,使其充分反应,某些碳酸盐含量较

高的层位需要进行两次盐酸处理; 在 H F处理时, 也

要注意用量的问题。国外经常采用 70% HF, 国内购

买不到这种高浓度的氢氟酸,所以处理样品的过程中

会出现由于 H F酸浓度不够使样品反应不完全的现

象,这种情况, 可以通过多次反复 H F酸处理来完全

去除可溶性杂质, 有利于最后的筛选。重液浮选法

中,碱处理过后, 在将样品洗至中性的过程中, 要反复

多次进行, 最好使用离心机 (不要使用过高转速,

1800转左右 )进行清洗,因为碱处理过后的样品溶液

里含有很多未分解的腐殖酸和仍然悬浮的小颗粒物

质,进行这步,可以达到净化样品的目的; 碱处理后最

好再进行一次酸处理,并且处理完只水洗 1~ 2次, 此

步的目的是,确保样品溶液酸性与重液的酸性一致,

以防止酸碱结合生成难溶性的盐类。

图 2 孢粉的重液浮选法

F ig. 2 The procedure of dense-m ed ia

separation for po llen ex traction

HF筛选法是利用孢粉和杂质直径的大小差异,

用筛选使其分离, 此法一般用于氢氟酸处理后残渣很

少的样品,国外使用筛选法比较普遍。重液浮选法是

利用孢粉与其他杂质的比重不同进行孢粉提取的,主

要用于酸、碱处理后残留样品较多且富含矿物颗粒

者,重液浮选法的重液使用过程,包括了重液配制、重

液回收、样品去水、重液浮选离心及稀释等过程,比较

费时费力,但是重液浮选法作为一种有效的孢粉提取

方法,是每一个先进的孢粉实验室必须掌握的方法,

特别是使用 HF筛选法效果较差的样品,在一些提取

孢粉非常困难的样品中,采用两者结合的方法, 可以

达到满意的效果。

  在我国第四纪孢粉学研究的沉积物主要包括了

黄土及古土壤、湖泊沉积物、泥炭沼泽、考古点文化层

沉积物、表土等,本文根据我国北方特有的沉积物类

型,选取了包括以上各种沉积物的 74个沉积物样品

(黄土与古土壤样品 17个、湖泊样品沉积物 20个、风
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图 3 不同沉积物样品采样区域示意图

F ig. 3 Samp ling sites of d ifferent types of sedim en ts in no rth Ch ina

成砂样品 11个、泥炭沼泽样品 10、考古点文化层 6

个、表土样品 10个 ), 进行了了孢粉提取实验, 各种

不同沉积物的样品采样点如图 3,下面分不同的沉积

物来介绍各自的孢粉提取方法实验结果。

2 黄土及古土壤中的孢粉提取方法

黄土的孢粉提取比较困难,这是由于黄土 pH 值

一般都在 6 ~ 9之间, 这种 pH值环境下不利于孢粉

的保存,其次孢粉被黄土中大量胶结物包裹。我国学

者从黄土中的孢粉提取已经取得了很多研究成果, 可

以使用不同的方法提取高浓度的孢粉富集物, 每种方

法都具有自己的特点,本文采取实验的黄土样品采集

于中国西北的沙漠黄土边界带, 靠近腾格里沙漠边

缘,这一区域样品含沙量比较高,处理难度比较大, 以

这一区域全新世黄土样品为例。

在花粉提取实验中, 采取了氢氟酸筛选法、重液

提取法和经过氢氟酸处理后再进行重液浮选法三种

方法进行对比,发现氢氟酸筛选法效果最佳, 同一层

位样品,使用该种方法处理得出的花粉浓度最大, 花

粉浓度是重液法的 5~ 10倍,是氢氟酸处理后再进行

重液提取法处理出来的花粉浓度的 2~ 3倍。

处理过程为, 取黄土 ) 古土壤样品 40 g, 在进行

处理之前加入石松孢子片,加入 10% H C ,l 搅拌, 12

小时后加水清洗样品至中性, 然后使用 5% ~ 10%

KOH溶液水浴热处理 5~ 10分钟, 除去样品中的有

机质,再加入 40% HF除去硅酸盐, 在 HF处理后,水

洗至中性,用 36% H C l水浴处理 30分钟,加水洗至中

性。过 160 Lm筛网,再使用 10 Lm网布结合超声波

振荡器过筛, 收集剩余物。再使用乙酸醋解法处理

孢粉富集物, 离心后加入甘油和水的混合物保存, 以

备制片鉴定。

以上整个处理过程类似于国外使用的氢氟酸筛

选法,整个处理过程中,有几点需要注意:

1)第二次加盐酸最好使用 36%的浓酸,经过实

验,稀酸处理出来的样品和浓酸出来的孢粉含量差异

较大,如果第一次盐酸处理发现较多气泡, 最好再进

行第二次盐酸处理, 以保证反应完全。 2) HF酸处理

的时候, 一般都采用两遍三遍处理方法, 根据 H F与

样品反应的性质决定, 逐渐加大 H F的浓度,会起到

很好的效果。3)经过彻底的 H CL、HF处理以后, 黄

土样品还经常会保留很多不溶物出现, 经过多次实

验,这些杂质不溶于其他酸类,如果遇到这样的样品

就需要进行小管重液浮选, 因为这些杂质颗粒密度明

显重于孢粉, 而且颗粒不胶结, 采用 2. 0 g /cm
3
左右

的重液小管浮选, 效果很好, 如果不进行重液浮选这

一步,大量的杂质会影响镜下鉴定的质量, 不过加入

小管重液浮选这一步会减少花粉浓度,在花粉浓度较

小的层位不推荐使用。

3 湖泊沉积物中的孢粉提取方法

湖泊沉积物普遍具有花粉浓度较高的特点,我国

传统的孢粉工作者通常采用重液分离法提取湖泊沉

积物的孢粉, 并且可以达到一定的效果。根据我们多

年对湖泊沉积物的花粉提取经验,对于花粉浓度较高

的普通湖泊沉积, 由于本身花粉浓度较高, 采用氢氟

酸法或者重液浮选法, 都可以达到满意的效果。但是

在中国西北干旱区湖泊沉积物样品与东南部湖泊沉

积物样品具有不同的组成特征, 特别是内蒙古西部、

甘肃、青海、新疆等地区的湖泊沉积物。由于这些区

域是我国全球变化的热点区域, 所以这一区域湖泊沉

积物的孢粉分析提取工作显得尤为重要,干旱区湖泊

沉积物的样品具有一个普遍的特点就是含砂量高,地

层中孢粉少, 提取时取样量大的特点 ( 40 ~ 80 g) ,本

次实验选取了甘肃石羊河流域终端湖 ) 青土湖全新

世沉积物样品。

在采取孢粉提取实验时,普通的湖相沉积物取样

20 g,含砂量较高的沉积物样品取样 40 g,实验采用
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了重液浮选法及氢氟酸筛选法进行对比研究, 采用重

液浮选法,在个别含沙量较高的层位花粉浓度达不到

鉴定要求,整体花粉浓度较低, 采用氢氟酸的处理时,

经过 H F酸反复处理过后, 还会有很多砂质不溶物

(如图版Ⅰ-1), 特别是在含砂量较高的层位, 这些不

溶物无法通过筛选去除,在很大程度上影响鉴定分析

工作。为了解决这一问题我们经过了大量实验,得出

如果在 HF酸处理过后, 采用比重为 2. 0 g /cm
3
的重

液进行浮选,不溶物会大量减少, 可以达到良好的效

果 (如图版Ⅰ-2) ,能富集足够量的花粉, 而且损失较

少。原因是在含沙量较高的层位,不同于黄土及古土

壤沉积物,湖泊相沉积物的胶结程度不是很高, 经过

HCL和 H F处理以后, 花粉一般都会分散出来, 影响

鉴定的主要是无法溶解的砂质颗粒, 在这样的情况

下,使用小管重液浮选法, 就可以最大量的将分散开

的花粉浮选出来,达到良好效果。

这里值得提出的是,重液浮选法作为我国传统的

孢粉的提取方法,虽然存在费时长,浪费等缺点,但是

根据重液浮选法的特点, 在一定情况下使用, 确实可

以达到良好的效果, 特别是穿插在筛选法中间使用,

或者两者交替使用在一些比较难提取的层位。

4 泥炭、沼泽中孢粉提取方法

泥炭、沼泽是孢粉比较富含的沉积物,同时一般

也含有较高的有机质,我们在提取这样的样品时一般

都可提取到足够量的孢粉,但是受到未除净的有机质

的影响,鉴定起来镜下杂质较多。选取西北内陆干旱

区石羊河终端湖全新世地层泥炭沉积物为代表,来讨

论泥炭、沼泽中孢粉提取方法。

提取这样的沉积物, 由于取样量较小,分别选用

了重液浮选法和氢氟酸筛选法进行实验, 结果表明重

液浮选法结果较好, 杂质比较少 (如图版Ⅰ-3) , 也具

有一定浓度的花粉,而 H F法处理之后具有杂质较多

的情况 (如图版Ⅰ-4) ,因为 H F法主要针对含有较多

硅质的样品,在处理泥炭沼泽样品时泥炭里含有大量

的小颗粒有机质,并且无法用筛选法去除, 所以往往

不能达到最好的效果。

使用传统的重液浮选法,有些样品也达不到很好

的效果,原因是在浮选出来的样品中,含有许多非常

小的有机质颗粒,影响鉴定的开展。这时可以将重液

浮选出来的样品配合筛选法,具体就是将重液浮选出

来的样品,分别过 160 Lm的筛子和在超声波振荡器

中过 10 Lm的尼龙筛网, 这样处理过的样品在镜下

鉴定的时候可以达到非常良好的效果。

这种处理方法就是结合了重液浮选法与氢氟酸

筛选法处理法的特点, 也就是使用重液浮选法将孢粉

富集出来,再使用筛选法进行净化处理, 这样可以方

便镜下鉴定。

5 考古点文化层沉积物孢粉提取方法

文化层沉积物中的花粉,代表了人类活动与周围

环境植被关系的产物,有很重要的意义, 而且我国考

古点文化层广布, 为文化层孢粉深入研究提供了基础

材料,但是由于孢粉在文化层中的氧化及保存问题

等,从文化层沉积中提取孢粉一直成为了难题。我们

选取了河南安阳殷墟考古点文化层地层样品进行孢

粉提取实验, 采取普通的重液浮选法和氢氟酸筛选法

都不能达到非常良好的效果, 总体孢粉浓度都比较

低,无法达到鉴定要求,经过反复实验,发现整个处理

过程中碱的使用是文化层孢粉提取效果的关键,采用

如下方法可以达到满意效果。

秤取 40 g样品, 加入石松孢子, 向样品中加入

10% H C l搅拌, 使之充分反应, 12小时以后, 抽出废

酸,再加酸检验反应是否完全,反应完全后水洗至中

性,样品中加入足量的 40%的 H F, 使其充分反应, 12

小时后水洗去酸, 至中性后使用 36% H C l溶液水浴

加热处理,水洗酸 2~ 3次, 用 2. 0 g /cm
3
左右比用的

重液进行浮选,浮选出来的样品进行加水稀释, 离心

富集过程,小管收集样品,加甘油,以备鉴定。

采用上述处理过程原因是: 文化层样品一般都受

到氧化作用的影响, 很容易收到破坏, 孢粉提取过程

中碱处理过程和乙酸醋解法处理是对孢粉破坏最大

的两个环节, 为了保证在提取出足量的文化层孢粉样

品,在分析考古点文化层样品时需要省略这两步,酸

处理完毕,使胶结物松散开,直接进行重液浮选。

6 表土孢粉提取方法

表土具有孢粉浓度比较大, 物质胶结程度低等特

点,是比较好提取的物质, 我们选取了河北、内蒙、宁

夏、陕西、甘肃共十个表土样品进行了实验,并综合了

多年来对整个中国北方表土花粉的提取工作经验。

得出重液浮选法和氢氟酸筛选法在提取表土花粉时

都可以达到良好的效果,两种方法的结果, 杂质含量

都比较少,而且具有较高的花粉浓度。所以在表土花

粉的提取过程中应采用简单, 节省的方法, 因为两种

传统的孢粉提取方法, 都有时间长,步骤多,花费高的
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缺点, 而且氢氟酸法对人体的伤害也比较大。经过实

验无酸碱重液浮选法就是非常适合表土的一种分析

效果好、快捷、成本低、污染少的方法,这种方法李小

强等人已经做了介绍
[ 21]

, 其主要过程是, 秤取 10 g

样品, 加入石松孢子, 放入烧杯中加蒸馏水浸泡,使用

电炉上煮沸直至样品分散 (加入分散剂 N a4 P2O7可以

达到良好的效果 ) , 离心样品 3~ 5分钟采用低转速

( 1800转左右 ),采用比用 2. 0 g /cm
3
左右的重液进行

重液浮选,收集浮选出的孢粉富集物,采用乙酸醋解

法,除去纤维素, 水洗至中性,富集剩余物, 加甘油以

备鉴定。

经过这样处理的样品有可能会含有较多杂质, 需

要根据样品的性质来选择无酸碱处理法, 如果不适合

这种方法处理, 表土样品也可以采用重液浮选法或

HF筛选法。

7 第四纪孢粉提取过程中几个问题的
讨论

  分散剂的使用问题。一般来说, 对第四纪的样品

使用分散剂可以达到较好的效果,特别是针对粘稠度

较大的样品,在重液浮选之前和用筛网筛选之前使用

分散剂。经常采用的分散剂是焦磷酸纳 ( Na4 P2O 7 B

10H 2O )溶液。使用分散剂的原因是, 胶状悬浮的粒

子常常带有阴阳电荷,并在溶液中吸附其他带电荷的

固体粒子,使用分散剂就是阻止带电荷的粒子互相吸

附。粒子带电效果随着分散液的浓度而改变, 悬浮物

的分散仅仅决定于分散剂的用量,用量过多或太少都

会产生絮状沉淀,因而达不到效果,所以在不同样品

的分散剂使用上需要十分注意,使用恰当可以达到非

常好的效果。一般使用 1% ~ 5%的焦磷酸钠溶液充

当分散剂,具体用量要酌情控制。孢粉提取时一般经

常忽视分散剂的使用, 经过我们实验,发现分散剂的

使用, 可以大大改善一些样品的处理结果, 这里提出

分散剂的使用,供大家参考。

硝酸的使用问题。硝酸经常作为一种氧化剂使

用于老地层的花粉提取上,在第四纪孢粉提取上经常

忽略硝酸的使用,特别是在处理干枯的河床相样品和

考古点文化层的样品时, 硝酸有非常大的用途, 硝酸

可以处理这些样品中不溶于 H F和 HCL的氧化镁晶

体,为筛选法和重液浮选法打好基础,使样品中的孢

粉完全析出,解决不溶物的处理问题。

酸、碱的使用顺序问题。各种孢粉提取方法中,

碱处理一般提前于 H F处理, 这是普遍接受的酸 )

碱 ) 酸处理过程, 在有些处理方法中, 碱处理一般在

HF处理之后。这个问题讨论如下, 1)碱溶液本身就

是一种可以起到分散作用的溶液,在使用碱溶液处理

后,直接筛选可以更有效果地处理样品。 2)在 HC l

处理之后, 直接采用 H F酸处理, 可以加大 H
+
的浓

度,有利于整个溶液中物质的反应。不过这仅限于碳

酸盐类含量较少的层位,因为如果含有碳酸盐较高,

盐酸溶解以后溶液中会含有大量钙粒子,如果不充分

洗净,与 HF酸反应会形成难溶解的氟化钙 ( CaF2 )沉

淀。所以在碳酸盐类含量较高的层位, 在 HC l处理

完成后, 应该洗净溶液再进行其他处理。根据以上两

点讨论结果, 在普通样品中, 应该使用 H C l- H F -

N aOH的处理顺序, 在含碳酸盐较高的样品中采用

HC l- NaOH - H F这样的顺序, 可以使碱处理过程中

包含洗去钙粒子的过程, 也可以考虑使用。不过

N aOH水浴步骤放在 H F处理后, 这容易导致孢粉的

破坏,所以在处理的过程中应该注意处理的时间和试

剂的浓度。

8 结论

本文对我国北方不同沉积物的孢粉提取方法进

行了实验及讨论。HF筛选法、重液浮选法都是有效

的孢粉提取方法, 是每一个先进的孢粉实验室必须掌

握的方法,值得注意的是, H F筛选法由于其周期短、

用量少等特点,被广泛使用,但是针对不同的沉积物,

并不是都适用这种方法,在一些特殊类型的沉积物样

品中,采用 H F筛选法、重液浮选法两者结合的方法,

可以达到满意的效果。HC l及 H F用量及反复多次

进行酸处理是最终达到良好提取效果的关键。重液

浮选法中,碱处理后最好再进行一次酸处理, 确保孢

粉样品完全被浮选出来。通过对比研究发现,黄土及

古土壤中的孢粉提取是以氢氟酸筛选法效果佳,值得

注意的是盐酸与氢氟酸对样品的处理过程,进行多次

彻底处理才能达到很好的效果; 湖泊沉积物孢粉提取

可采用传统的氢氟酸法,对干旱区含砂量较高的湖泊

沉积物及风成砂样品,需要配合重液浮选法进行;泥

炭、沼泽中孢粉提取应采用重液浮选法, 配合筛选法

进行;考古点文化层沉积物孢粉提取应采用重液浮选

法,并将重液浮选出来的样品配合以氢氟酸处理能达

到很好效果; 表土样品可以采用无酸碱重液浮选法。

并且讨论了第四纪孢粉提取中常见的分散剂的使用,

硝酸的使用, 酸碱的使用顺序等问题, 希望能为我国

第四纪孢粉提取研究提供一些经验。
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本文并非是我个人的研究成果, 是河北师范大学

许清海研究员领导的孢粉研究集体几十年来对中国

北方孢粉提取方法的研究总结,在此我特别感谢这个

研究团体的每一个成员。
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Abstract The ex traction m ethods o fQuaternary po llen and spo res are the bases and precondit ion in Quaternary Paly-
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nology. N orthern China is in particu lar physica l geog raphy env ironm en.t In Quaternary there are m any d ifferent types

of sedim ents in no rthern Ch ina. And at all tim es ex tract ion m ethods of Quaternary po llen and spores from different

type of sed im ents are the difficulties and high lights in North China. In th is paper w e choose 74 sed im ent samp les

w hich are from d ifferent types of sedim ent ( Loess-pa leoso l sequence sed im ent sam ples, lake sedim ent sam ples, A eo l-i

an sand samp les, peat and bog samp les, A rchaeolog ical sam ples and surface sam ples) . Through our invest igations in

the labo ratory, w e have som e conc lusion about the extraction m ethods of Quaternary po llen and spores from different

type o f sedim ents. To the Loess-paleoso l sequence sedim ent sam ples the H F treatm ent and siev ing-analysis m ethods

are effective, to be a ttention is the H F and HC l treatm ent are needed to be treated m ore t im es, and very tim e o f trea-t

m ent is need to w ash to neutra.l To lake sedim en ts the HF treatm entm ethod is e ffect ive, but in North China there are

m any lakes in the arid area to these sam ples from arid lakes after HF trea tm ent w e shou ld take another step wh ich is

heavy liqu id m ethods. To A eo lian sand sam ples the HF treatm entm ethod and heavy liqu id m ethod are also effective.

To peat and bog sam ples the heavy liquid m ethod is effect ive, but som e sam ples o f the peat and bog after heavy liquid

m ethod w e need use the siev ing-analysis m ethod to reduce im purity. To the archaeo log ica l sam p les, the first step is

heavy liquid m ethod and after that it is better to use the HF treatm entm ethod. To surface samp les ac id-alka l-i free a-

nalysis is the best cho ice. In the end w e discussed the use o f the d ispersan t andHNO 3 and the using sequence of acid

and alka l.i

Key words Northern Ch ina, Quarternary, po llen and spo res, ex traction m ethods

图版Ⅰ说明 1. 干旱区湖泊沉积物采用氢氟酸的处理时,经过 H F酸反复处理过后,还会有很多砂质不溶物; 2. 干旱区湖泊沉积物在

HF酸处理过后,采用 2. 0比重的重液进行浮选,不溶物会大量减少,可以达到良好的效果; 3. 中国北方泥炭沼泽样品重液浮选法结果

较好,杂质比较少; 4. 中国北方泥炭沼泽样品 HF法处理之后具有杂质较多的情况

说明:这些图片都是拍摄在 O lym pu s研究级 BX51光学显微镜下,物镜、目镜均放大 10倍,总放大倍数为 100倍,拍摄所用照相机

为 O lympus 7070相机,像素为 700万像素
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