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人体中基本痕址元素浓度的知识是非 常重要的
,

佃为一些病理状况都与痕量元素的不平 衡有关
。

因为

这些元素的大多数的原子序 数在 1 1 ( 钠 ) 和 53 ( 碘 )

之问
,

而且它们在生物样品中的浓度 变化于几个 p bP

和数个 p p m 之间
,

所 以质子激发 X 射线发射 ( IP X E )

技术对于研究和探测它们显出了很大的前途
。

血清是用于医学研究领域的理想 材料
。

首先
,

很

容另从病人或正常人得到足够 IP X E 分析所需 的小 量

血清样品 , 其次
,

已经建立了相对简单 的制靶技术 ,

最后
,

已经知道很多疾病与血清中不正常的痕 盘元素

浓度有关
。

然而
,

为了探测和测量像 镁
、

镍
,

砷和硒

等元素
,

在 IP X E分析中希望有更高的 灵 敏度
,

因为

在冷干样品中这些元素的且都在探测极限
。

为了予浓缩
’

!几物样品中的痕量元素
,

近来 已经完

成了大量的方法学」汁乍
。

例如
,

湿式化学 消化
,

高温干

灰化和在等离 子灰化器中的低温灰化等
。

低温灰化 技

术似乎是最有前途约
。

一方面
,

能全部除去 存在于样品

` 11的有机物 ( 即所谓基质 ) 而留下质量变小的样品 ,

由 J
亡

得到了较薄的靶
,

所以韧致 辐射本底较低
,

因此

灵敏度 亦 高
。

另 一方面
,

已 知痕量元素的回收率非

常好
,

而且对 于大部分感兴趣的元素
,

污染也是可忽

略的
。

高温灰化 技术能同样地减少有机物
,

而且要快

得多 , 然而
,

通过挥发和在增塌上的吸附造 成大量元

素的丢失以及来自炉壁的污染几平是不可进免的
。

直到现在还没有报道应用低温灰化和冷冻干燥 技

术所能达到的元素灵敏度的系统比较
。

我们 希望在本

研究中对于用通常的冷冻千燥方法和低温灰化 程序制

备的血清样品
,

定量比较灵敏度
。

从同一的血清制备五份不灰化的血清样品和 五份

灰化的血清样品
。

利用 由一份血清和一份蒸馏去离子

水组成的溶浓制备不灰化血清靶
。

如果 要 内标 该样

品
,

则加入一份钻或记溶液作为内标准
。

把 20 微 升这

种充分混匀的溶液沉积在微孔滤膜 ( N u c l e p o r e ) 上

并且在真空下冷干 1小时
。

在灰化之前
,

必须千燥血清样棍
: ,

以 免在真 空下

浓体样品沸腾和冒泡的问题出现
。

这就 必须用冰冻干

燥法
,

即
:

用 1
.

5毫升蒸馏去离子水 稀 释。 .

5毫 升 血

清
,

并在液氮或干冰中冰冻
,

然后放 在真空下
,

直至

样品完全干操 ( 1 2小时或更长时间 )
。

然后 用 一 台

L T人
一

3此低温灰化器在下列条件下灰 化干渣
: R F功

率输出3 00 瓦 , 氧气流速为在 一托压力下 15。厘米 . /

每分钟 , 温度低于 200 ℃
。

为保证完全灰化
,

灰化 时间

必须多于 8 0小时
。

试验证明
,

大于 l m l的 样 品
,

灰化

时间再长也不能完全灰化
。

我们样品的千重平均 减轻

是 82 士 3%
。

为制备质子轰击的靶
,

把干灰渣 重新溶解

于 。。
5毫升 20 %的超纯硝酸溶液中

,

并用 超声震动 5分

钟
,

以保证完全溶解
。

把 20 微升所得的溶 液沉积在微

孔滤膜上
,

并在真空下冷干 1小时
。

内标准可在灰化 前

或灰化后掺入样品 , 随便用那一种方法
,

测 到的元萦

浓度都一样
。

使用了由静电质子加速器得到的1
.

6和 3
.

o M e V 的

质子束
,

足以激发从钠 ( Z = n ) 到铅 ( Z = 8 2 ) 的这

个范围的元素
。

使用 3M
e V质子束时

,

把一张 聚醋膜

( ~ 70 毫克 / 厘米 , ) 放在探测器前面
,

以吸 收较低能

最的X射线
。

为了得到具有精密度好 的可探测限
,

用

这两种质子束能 t 长时间 (数小时 )轰击靶
。

借助 测定

灵敏度增益来比较所得结果
。

灵敏度增 益指的是用冷

干样品得到的探测限与用灰化样品得到的探测限的 比

值
。

依据内标准元素或血清中大蚤存在的元 素的标准

化X射线产额来实现灰化和不灰化血清谱之间在 照射

时间
、

入射电荷
、

靶厚等方面的归一化
。

应 该注意
:

灵敏度增益是本底的真正减少和在 X射线谱中信噪比

必然增加的结果
,

因此这证明从血清样品中去掉基质

得到了确实的改进
。

从能谱得到的归一化可探测 限见 表 1
。

由表户丁

以清楚地看出用千灰化制备的血清得到了较好的 灵长

度
,

其中对于低 Z元素的灵敏度最 大 增益约为60 %
。

返

是可以予料到的
,

因为样品有机基质的破坏而减少 了

韧致辐射
,

而韧致辐射是低能 X射线谱中本底 的 最重

要成分
。

对于 Z》 28 的元素
,

灵敏度增益变得差 别不大

〕

3 0



了
。

在X 射线谱高能范围的本底几乎全部是山 于靶中

康普顿散射产生的
。

使用干灰化技术稍 为改进了那一

段谱范围中元素的可探测限
,

但是为了达到这一 增益

也必须仔细地控制实验条件
。

在低温灰化血清样品中已经由实验观 察到了元素

灵敏度的增加
。

但是这种类型的样品制备 法是费时费

钱的
,

在常规临床分析场合 ( 成批分 析 ) 中
,

它的实

际应用可能有些问题
。

只在不需要处理大量 样品的特

殊应用中
,

能够有利地使用这些技术
。

如果同时 用其

它实验方法进一步浓缩被分析元素
,

这样的 程序是有

用的
。

依这样的方法
,

会得 到好得多的探测限而且也

能证明在大范围基础上 使用低温灰化技术是合理的
。

衰 1 在冷凉千操和低沮灰化血清样品中用 IP X E分析褥到的探侧限

探测限
.
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相应于峰下 (半高全宽的两倍 )本底平方根的 3 倍的浓

度
。

b
。

平均轰击时间约4小时
,

总的入射 电荷为 5 00 微库伦
。
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