
。 ·

环 境

还可设置双柱双气路系统
,

利用换向阀将吸

附柱截留的水份及时反冲出去
,

这样大大地

提高了分析速度 利用各单项气体 标 准 溶

液
,

定标计算水样中各单项气体含量
,

然后按

取样时水温和大气压力计算水样各单项气体

饱和度
,

各单项气体饱和度之和即为水样总

气体饱和度 由于氮氧是水中主要的溶解气

体
,

因此有人将氮氧饱和度之和作为总气体

饱和度
。
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不同的干燥和灰化过程生物样品中微量元素

损失的放射化学研究

铁
、

钻
、

艳
、

硒和银

江勇先 秦俊法 吉倩梅 吴士明 汪学明 张元助
中国科学院上海原子核研究所

由于生物材料的极端复杂性
,

造成了其

中微量元素在干燥和灰化过程中复杂的损失

行为 即使是同一种元素在不同的生物材料

中的损失情况也不一样 这方面的研究在国

际上已引起了高度的重视
,

但在国内还未见

报道
,

其原因之一是没有适当的研究 方法

本工作是把放射性示踪剂用静脉注射和培育

的方法渗人到不同的生物材料中去
,

研究血

清
、

肝
、

野葱和人发中微量元素在干燥和灰化

过程中的损失 本方法的特点在第 部分中

已经叙述了 本部分工作继续研究铁
,

钻
,

艳
、

硒和银在不同生物材料中的损失行为

一
、

放射性示踪荆的制备

放射性同位素由中国科学院原子能研究

所反应堆生产
,

放射性注射液的化学形式
、

比

放射性
、

值和核数据见表
。

二
、

放射性测量

放射性测量使用连有  道脉冲高度

分析器的 探测器 , 为避免几何

因子引起的放射性计数误差
,

在所有测量中

严格保持烧杯和探测器相对位置不变 样品

尽可能粉碎和均匀地铺于烧杯底
,

厚度不超

过 所有测量的统计误差均小于 多
。

三
、

放射性示踪剂的渗人

取小鼠 只
,

分别尾静脉注射放射性

同位素注射液
,

注射后
, , , ,

分

钟分别杀死取血和肝 只小鼠血混合在一

起
,

按常规方法制备血清 分别移取 血
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放射性同位素示踪剂

,, ,
斗 天天 111

(((((3
.
8% 柠檬酸三钠)))))))))))

‘‘O
C ooo ( 〕oC 1222 555 13 32

.
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.
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。
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((((( 3
.
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.
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.
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‘
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2 天天 111
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eee
N
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O
,,
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、

222 1 2 0 天天 lll

(((((3
.
8% 柠檬酸三钠)))))))))))

清到 8 个 10 ml 石英烧杯中
.
取第 3

,

5 分钟

杀死的小鼠肝
,

用滤纸吸去残留血
,

剪碎并均

匀地分配在 8个石英烧杯中
.

2
.
野葱放在 10 ml 盛有放射性示踪剂的

烧杯中
,

40 ℃ 培育
.
水溶液恰恰浸 没根 部

.

使用时切去根须和叶
,

剥去表皮
,

蕊子切碎
,

也均匀地分配在 8 个石英烧杯中
。

3

.

人发剪成 lm m 左右
,

浸抱在放射性溶

液中
,

24 小时后取出
,

均匀地分配在 8 个石

英烧杯中
.

四
、

实验流程

测量所有样品的放射性强度
.
然后把每

种材料的 8 个样品平行分成二组
,

分别冷冻

干燥和烘箱干燥 8 小时
.
样品在干燥后

,

重

新分成二组
,

每组四个 (二个来自冷冻干燥

组
,

二个来自烘箱干燥组)
,

分别用氧等离子

体灰化 (氧气流量 18onil /m i
n ,

功率 1, o w )

和 600 ℃ 马弗炉灰化
.
每一步骤结束后

,

都

测量其放射性强度
.
每个实验条件有二个平

行样品
.
灰化后

,

烧杯用 6N H CI 0. stnl 洗涤

三次
,

再测量残留放射性
,

求得浸出率
。

五
、

结果和讨论

鼠血清
、

鼠肝
,

野葱和人发中铁
,

钻
,

艳
,

硒和银经过不同的干燥和灰化过程后的回收

率结果见表 2
.

1
.
冷冻干燥

四种基体中的铁
,

钻
,

艳
,

硒和德经过冷

冻干燥 8 小时后均没有观察到任何损失
.
这

和 Iy
engar『, ,

, ,
和 凡

urie‘3 , 的结果是一致的
.

2 烘箱干燥

除了野葱中的银略有损失外
,

在四种生

物材料中的铁
,

钻
,

穗和艳均没有损失
.
不同

材料中的硒表示了明显不同的损失行为
.
血

清及野葱中硒经过 10 0℃
,

8 小时千燥后没

有损失
.
然而在同样条件下

,

人发和鼠肝中硒

的回收率只有 93
.
3士 7

,

8 外 和 89
.
8土 2

.
1多

。

3

.

氧等离子体灰化

从表 2 中可以看到
,

氧等离子体灰化对

于所研究的元素
,

除硒以外都是适宜的
.
氧

等离子体灰化会引起除血清以外各种材料中

硒的严重损失
.
鼠肝中硒几乎全部 损 失 了

.

野葱和人发中硒的回收率分别为64
.
3士 2

.
1多

和 48
.
4士 12

.
1多
.
令人感到意外的是血清中

硒有接近 100 多 的回收率
.
这说明血清中硒

是以一种不同于其它基体的硒的很不易挥发

的化学形式存在的
。

4

.

高温灰化

各种基体中的 Fe
,

Co

,
s

r

和 c
s
经过 600 ℃

高温灰化后均没有损失
.
血清

、

肝和 人 发 中

的硒几乎全部损失了
。

野葱中的硒 也 仅 有

斗7
.
7 士 8

.
9多 的回收率

.

,
.
石英烧杯壁的吸附损失

实验结果归纳在表 3 中
.
用氧等离子体

灰化的方法
,

四种材料中的铁
,

钻
,

银和硒都

不会吸附在石英容器壁上
,

可以用 6N H CI 完

全浸出
.
在 60 0℃

,

12 小时灰化后
,

血清中的
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表 2 铁
,

钻
,

硒
,

艳和银在不同千燥和灰化过程中的回收率(% )

6 卷 5 期

元元 素素 生物样品品 冷冻干燥燥 烘箱干燥 (100℃))) 氧等离 子体灰化化 高温灰化 (60 O U )))

FFFeee 鼠血清清 98
.
4士2

.
6 (4))) 102

.
5士3

.
2 (4))) 105

.
8土2

.
9 (斗))) 1 1 2

.
8士 3

.
7 (布)))

鼠鼠鼠 肝肝 97
.
8土1

.
6 (4))) 100

.
7士0

.
8 (4))) 99

.
7 士5

.
7 (4))) 10U

.
2 士1

.
8 (4)))

野野野 葱葱 102
.
9士呼

.
6 (4 ))) 97

.
8 土2

.
8 (4))) 103

.
4土7

.
5 (4))) 99

.
斗土4

.
3 (4)))

人人人 发发 100
.
2土2

‘

6
(
4

)))))
9 7

.

3 土4
.
2 (斗))) 9 5

.
9土4

.
4 (呼)))

CCC ooo 鼠血清清 101
.
6土0

.
2 (4))) 102

.
0土 1

.
4 (4))) 102

.
6士0

.
7 (斗))) 1 1 2

.
月士 2

.
3 (斗)))

鼠鼠鼠 肝肝 104
.
0士1

.
2 (斗))) 1 0 2

.
4 士1

.
7 (4))) 101

.
6士5

.
4 (斗))) 10 1

.
2士2

.
2 (4)))

野野野 葱葱 99
.
8土1

.
7 (斗))) 1 00

.
2 士0

.
4 (4))) 100

,

9 土4
.
4 (4))) 99

.
7土 1

.0 (斗)))

人人人 发发 100
.
1士2

.
6 (斗))) I OD

.
2 士0

.
9 (3))) 93

.
夕士7

,

3
(

4
)))

1 0 0

.

5 士2
.
B (4)))

SSSeee 鼠血清清 98
.
2士 1

.
0 (斗))) 9 8

.
4土 1

.
2 (斗))) 9 9

.
8 士0

.
4 (斗))) 2

.
4土 1

.
7 (4)))

鼠鼠鼠 肝肝 96
.
3土7

.
4 (7))) 9 1

.
5土5

.
8 (7))) 3

.
4士1

,

3
(

7
))) <

l
(

7
)))

野野野 葱葱 98 1土2
.
4 (4))) 100

.
9 土0

.
7 (习习 6斗

.
3士2

.
1 (4))) 呼7

.
7士8

.
9 (任)))

人人人 发发 99
,

8 士0
.
4 (斗))) 89

.
8士 2

.
1 (4))) 咯8

.
4士12

.
1 (4))) 7

.
4士6

.
7 (4)))

SSSrrr 鼠血清清 102
,

3 士2
.
1 (3))) 99

.
9土9

.
0 (4))) 102

.
1士3

.
1 (4))) 99

.
6士2

.
7 (斗)))

鼠鼠鼠 肝肝 97
.
1土6

.
4 (4))) 103

.
8土4

.
2 (4))) 112

.
5士3

.
6 (3))) 106

.
1士9

.
4 (3)))

野野野 葱葱 98
.
7士3

.
4 (4))) 91

.
5 土5

.
4 (4))) 92

.
9 土3

.
8 (斗))) 10 4

.
3士6

.
9 (4)))

人人人 发发 98
.
5士3

.
5 (4))) 97

.
5土 1

.
8 (4))) 102

.
2土4

.
1 (4))) 99

.
7士 5

.0 (斗)))

CCC 日日 鼠血清清 103
.
1土4

。

D
(

4
)))

1 0 0

.

1 士 2
.
7 (3))) 102

.
0士6

.
4 (4))) 96

.
8士 3 2 ( 3)))

鼠鼠鼠 肝肝 104
.
0土6

.
7 (4))) 102

.
1土4

.
9 (4))) 111

.
6土 2

.
8 (3))) 114

.
0士 13

.
5 (4)))

野野野 葱葱 102
.
5土 1

.
8 (斗))) 9 5

.
9士 1

.
6 (4))) 95

.
0士6

.
0 (月))) 9 斗

.
5 士7

.
6 (月)))

人人人 发发 98
.
5士 3

.
5 (4))) 99

.
9士 5

.
9 (4))) 103

.
0 士3

.
6 (4))) 103

.
3士6

.
8 (斗)))

注
; 括 号内为样品数

.

铁
,

钻
,

银和艳均严重吸附在石英容器壁上
.

其中艳最严重
,

6 N H CI 浸出率仅为 13
.
1士

1
.
2多
.
鼠肝中的穗和艳也有轻微吸附

.
人发

和野葱中的艳强烈吸附在容器壁上
,

浸出率

分别为25
.
1士 2. 6 并 和 20

.
0土 18

,

7 外
.

六
、

结论

元素在干燥和灰化过程中的损失
,

除了

受基体性质的影响外
,

主要是和元素在该基

体中存在的化学形式有关
.
硒是一个极复杂

的变价元素
,

在鼠血清中
,

硒主要和
a 一及户脂

蛋白结合囚
,

硒很可能以 Se(【l) 形式和蛋白质

结合阁
.
而在野葱中的硒

,

一部分是游离的亚

硒酸盐
,

大部分是和氨基酸结合的二价硒
.
因

此在 100 ℃干燥时
,

血清和野葱中的硒没有损

失
.
鼠肝中的硒主要作为谷眺甘肤过氧化物

酶的结构成分
.
在这个酶中硒是负二价[61

,

具

有极强的热挥发性
,

因此鼠肝中的硒在 100 ℃

干燥 8 小时后已有轻微损失
.
经过氧等离子

体灰化后
,

鼠肝中的硒几乎全部挥发损失
。

元素在容器壁上的吸附损失主要取决于

基体和容器材料的相互作用
.
在氧等离子体

灰化的条件下
,

所有四种基体和石英容器壁

均不发生相互作用
.
在 60 0℃ 高温灰化过程

中
,

各种基体和容器壁会发生不同程度的相

互作用
.
其中血清最为严重

,

往往 在 血 清

60 0℃ 灰化 12 小时后
,

石英杯底部会产生无

法洗去的白斑
。

因此在四种材料中血清 Fe
,

C
O ,

Sr 和 Cs 的容器壁吸附最严重
.
血清样品

不宜在石英容器中高温灰化
.
野葱

、

人发
、

鼠

肝和石英容器壁的相互作用不显著
,

6 N H CI

浸出率均接近 10 0多
。

其中人发中的 Fe 和

C 。 有一定的损失
,

这可能是由于在高温下铁

和钻会形成难溶的氧化物而不被 6N H CI 溶

解浸出
.
在表 3 中我们可以看到

,

Cs 的吸附损

失远大于其它几个元素
,

这可能是由于在高

温下
,

象 Cs 这一类碱金属元素易和石英形成
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6N H cl 漫出率 (% )

. 33 .

元元 素素 生物样品品 氧等离子体灰化后后 600 ℃ 高温灰化后后

FFF eee 鼠 血 清清 10 0 (魂))) 5 3士 30 (斗)))

鼠鼠鼠 肝肝 100 (呼))) 1 0 0 ( 斗)))

野野野 葱葱 100 (4))) 100 (4)))

人人人 发发 100 (斗))) 8 3
.
6 士4

.
3 ( 3)))

CCC ooo 鼠 血 清清 100 (月))) 斗1士27 (4)))

鼠鼠鼠 肝肝 100 (斗))) 9 9
.
4 士0

.
5 (4)))

野野野 葱葱 100 (4))) 100 (月)))

人人人 发发 100 (4))) 82
.
6士7 3 ( 3)))

SSSeee 鼠 血 清清 100 (4))) 100 (4)))

鼠鼠鼠 肝肝 100 (7))) 100 (7)))

野野野 葱葱 100 (4))) 100 (4)))

人人人 发发 100 (斗))) 1 0 0 ( 斗)))

SSS fff 鼠 血 清清 100 (月))) 9 1
.
1士4

.
0 (斗)))

鼠鼠鼠 肝肝 100 (3))) 97
.
2土 1

.
1 (4)))

野野野 葱葱 100 (4))) 100 (4)))

人人人 发发 100 (斗))) 1 0 0 ( 斗)))

CCC 日日 鼠 血 清清 97
.
2士 1

.
7 (4)))

鼠鼠鼠 肝肝 100 (3)))

野野野 葱葱 100 (4)))

人人人 发发 98
.
5士2

.
2 (4)))

注: 括号内为样品数
。

硅酸盐的化合物
。
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石家庄市大气降水中
-逸一 - 生一

.
石生-

/ 、 , 、 / 、残留量及其时空变化规律

赵玉环
、

王玉文
、

白 鸽
(河北省科学院地理研究所)

近年来许多国家都对化学农药的残留问

题进行了研究
,

特别是食品
、

水源
、

粮食
、

蔬

菜
、

水果
、

蛋
、

肉等
.
但对于降水中有机氯残

留量报道甚少
.
在国外

,

六十年代英美曾测

定了部分地区降水六六六残留量[l,
幻 ,

日本也

对降水六六六进行过测定
.
我国天津 师 院

,

中国科学院地理所
,

江苏大丰县也曾对一些

地区的降水六六六
、
D D T 进行过监测

.
王阶

标等人在 19夕8一1979 年做了唐山市降雪六

六六残留量的研究[3]
。


