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石墨炉原子吸收光谱分析法测定大鼠前列腺组织中的镉含量

曹显庆F

!逯岭松&

!谢国明&

#

"重庆医科大学)

FG

公共卫生学院'

&G

医学检验系
!

#$$$FH

%

!!

摘
!

要#目的
!

寻找可以消除大鼠前列腺组织中对镉检测产生干扰的基体改进剂!建立一种采用石墨炉原子吸收分光光度计

准确测定大鼠前列腺组织中镉含量的新方法&方法
!

取大鼠前列腺组织样本!用基体改进剂"

FG$̂ A/.

%

a$GD̂ /A

#

A

&

(.

#

%

进行稀释&使用
e:D$$$

石墨炉原子吸收光谱仪全自动进样方法进行测定&结果
!

在最适反应条件下!检测大鼠前列腺组织样本

相对标准偏差"

Y+-

%为
$GF&̂

(

#GH&̂

!回收率为
BDG9̂

(

F$#G%̂

&结论
!

石墨炉原子吸收光谱分析法是一种理想的检测大

鼠前列腺组织中镉含量的方法!具有良好的准确度和精密度&

关键词)镉'分光光度法!原子'基体改进剂'大鼠'前列腺
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前列腺癌为老年男性常见恶性疾病之一#其发病率居全球

男性癌症发病率的第
%

位#病死率居第
H

位)

F

*

(镉$

!E

%是一种

有毒重金属#属于环境毒素#在人体内可蓄积
D$

年左右#能对

多种器官和组织造成损害#大量实验证实镉是前列腺致癌

物)

&:%

*

(前列腺癌组织中镉含量明显增高)

#

*

(镉的检测需要一

些敏感性比较高的分析技术#配对等离子体质谱法$

X!(:,+

%

被用于镉的检测)

D:H

*

#然而#这种技术所需设备过于昂贵(用配

对等离子体可见光谱法$

X!(:.V+

%对镉进行测定#检测的敏感

性不高#而且测定前必须进行预浓缩或预分离)

J

*

(石墨炉原子

吸收光谱分析法因其操作简单#检测的高度敏感性和专一性#

是检测生物样本中低含量镉的最为普遍的方法(在过去的几

年中#不同的化学修饰物被报道作为基体改进剂用于镉检测#

/A

#

A

&

(.

#

是最传统的'应用最广泛的基体改进剂)

9

*

#用于反

应中使分析物保持稳定并除去背景干扰(在被测定样品中加

入具有针对性的基体改进剂#提高原子化温度#以确保在灰化

阶段既能将干扰物质去除#又不损失被测物质(本文以
FG$̂

A/.

%

a$GD̂ /A

#

A

&

(.

#

作为基体改进剂#用石墨炉原子吸

收光谱分析法测定大鼠前列腺组织中的镉含量#对化学改进剂

及其用量'石墨炉工作条件进行研究#现将结果报道如下(

A

!

材料与方法

AGA

!

仪器
!

日立
e:D$$$

型原子分光光度计#配置
CA*'

石

墨炉'热解涂层平台石墨管'

b661=8

偏振效应背景校正器'

'+:

JF

自动进样器'镉空心阴极灯'

14OO4

@

?36

纯水机等(

AGB

!

试剂与溶液
!

A!O.

#

$优级纯%'浓
A/.

%

$优级纯%'

/A

#

A

&

(.

#

$分析纯%'氯化镉溶液$分析纯%'生理盐水'

!E

标

准溶液
F$$$

"

L

"

10

$国家有色金属及电子材料分析测试中心

*+;$#:FJ&F:&$$#

%#并用
F̂ A/.

%

逐渐稀释成
$

'

$GD

'

FG$

'

&G$

'

#G$

'

DG$

"

L

"

10

的溶液#以上所用试液均用超纯水配制(

AGC

!

样本来源
!

取健康成年大鼠
&$

只#体质量
FB$

(

&%$

L

#

每只于前列腺内注射
$GF̂

氯化镉$生理盐水配制%

F

次#剂量

为
&1

L

"

R

L

体质量(

AGD

!

样品的初步处理
!

用超纯水多次洗涤后#将大鼠前列腺

组织样品放入真空干燥箱中于
B$\

烘干
&M

备用(样品的消

化!用分析天平准确称取烘干的组织样品#加入消化液$浓硝

酸
d

高氯酸
]Jd%

%后盖上表面皿#放在电炉上先小火加热至

样品溶解#随后在电热板上将温度调至
&$$\

#消化至液体由

黄色变为无色#蒸发近干#用
FG$̂ A/.

%

溶液溶解剩余残渣#

定容备用(

AGE

!

检测原理
!

取待测样本#加入基体改进剂后#经石墨炉原

子化器和
b661=8

偏振效应背景校正器进行原子化和背景校

正#测定吸光度#通过标准曲线求得
!E

含量(

AGF

!

石墨炉升温程序
!

石墨炉原子吸收测定过程包括干燥'

灰化和原子化
%

个阶段#其中
!E

的挥发和其他杂质的干扰易

发生在灰化和原子化阶段(实验选择
FG$̂ A/.

%

a$GD̂

/A

#

A

&

(.

#

作为基体改进剂#主要用于提高样品的灰化效率

和
!E

的原子化效率#见表
F

(

B

!

结
!!

果

BGA

!

标准曲线与回归方程
!

分别吸取
!E

标准溶液
F$$$

"

L

"

$&F

重庆医学
&$FF

年
F

月第
#$

卷第
&

期



10

#并用
F̂ A/.

%

逐渐稀释成
$

'

$GD

'

FG$

'

&G$

'

#G$

'

DG$

"

L

"

10

的溶液(在选定的试验条件下#测定样品的吸光

度#仪器自动绘制标准曲线#见图
F

(可以看出#

!E

标准溶液

浓度在
$GD

(

DG$

"

L

"

10

范围内#与吸光度线性相关关系良好(

回归方程为!

,]$G$DHFa$G$J$#*

#

7]$GBB#B

(从回归方

程可以看出#该方法的灵敏度高#线性关系好(

表
F

!!

石墨炉升温程序

程序 温度$

\

% 保留时间$

<

% 升温方式 气体流量$

10

"

148

%

干燥
F#$ #$

斜坡
&$$

灰化
%$$ &$

斜坡
&$$

原子化
FD$$ D

陡坡
%$

清除
F9$$ #

陡坡
&$$

BGB

!

方法的准确度
!

加标回收实验用
%

份样本分别加入

&$G$$

"

L

"

10!E

的标准溶液进行测定#结果见表
&

(

表
&

!!

加标回收实验结果

样本

编号

本底值

$

"

L

"

10

%

加标量

$

"

L

"

10

%

加标测量值

$

"

L

"

10

%

回收率

$

^

%

F DG$H &$G$$ &#G&& BDG9

& %GD$ &$G$$ &#G%H F$#G%

% #GJF &$G$$ &#GHF BBGD

BGC

!

方法的精密度
!

将初步处理的样本按制备标准曲线的条

件随机抽取
D

个试样#进行
%

次测定#

Y+-

值均小于
D̂

#在允

许范围内#所得结果见表
%

(

表
%

!!

精密度实验结果

样本编号 第
F

次测定值$

"

L

"

10

% 第
&

次测定值$

"

L

"

10

% 第
%

次测定值$

"

L

"

10

% 平均值$

"

L

"

10

% 标准差
Y+-

$

^

%

F %G$B %G$9 %GFF %GF$ $G$%9 FG&%

& #GHH DG&D #G9B #GJ9 $GFJ %GBF

% #G9# #GJ$ #GHB DG#D $G$9 FGDF

# #G$H %GBH #GF& #G$# $G$9 FGBH

D DG&& DG%D DG&B DG&J $G$& $G#H

图
F

!!

标准曲线

C

!

讨
!!

论

CGA

!

样品最佳消化方法的选择
!

用不同的混合酸对样品进行

消解处理(结果表明#采用浓硫酸易使样品碳化#使消解不完

全&而使用过氧化氢和硝酸'硝酸和盐酸以不同比例混合较费

时#且有时消解不完全(当使用浓硝酸与高氯酸混合时#消解

效果最好#并且实验中发现当浓硝酸和高氯酸以
Jd%

比例混

合时#样品消解时间最短#消解最完全#对各种类型的组织样品

均有较好的消化效果(

CGB

!

基体改进剂的选择
!

基于大鼠前列腺组织中基体成分复

杂#直接测定需将灰化温度提高以降低背景干扰#而
!E

的沸

点较低$

JHJ\

%#是易挥发元素#当无基体改进剂时#温度超过

&$$\

时就会在石墨喷雾器处挥发#使测定结果不准确(通过

添加基体改进剂的方法进行改进#基体改进剂主要是用来改善

石墨炉原子吸收中待测元素的热稳定性#允许灰化阶段采用更

高的灰化温度#保证待测元素原子化前没有损失#从而提高测

定结果的准确性(文献)

J

*提出用
(E!O

&

:,

L

$

/.

%

%

&

作基体改

进剂#灰化温度可达
H$$\

左右#但实际操作步骤繁琐#预处理

时间长#所用试剂量大#容易造成试剂污染和待测物质的损失(

本实验用
FG$̂ A/.

%

a$GD̂ /A

#

A

&

(.

#

作为基体改进剂#

可提高灰化温度至
HD$\

#防止镉的挥发#即使在灰化阶段采

取较高的温度也可保持稳定(此外#大鼠前列腺组织的成分比

较复杂#用石墨炉原子吸收光谱分析法检测时#基体中的其他

物质易产生干扰#文献)

B

*用
/A

#

/.

%

:(E

$

/.

%

%

&

联合基体改

进剂直接检测海水中的痕量
!E

#当加入
/A

#

/.

%

:(Q

$

/.

%

%

&

时能够对海水的基体干扰起到很好的抑制作用#但是在绘制标

准曲线时出现的峰形不好&使用
,

L

$

/.

%

%

&

作为基体改进剂

测定
!E

标准样品时的响应信号稳定#但是用这种基体改进剂

测定大鼠前列腺组织样本时所得到的响应信号较差(本实验

还加入适当浓度的
A/.

%

用于分解大鼠前列腺组织中的有机

物#能将氯化物转化成易挥发的硝酸盐和氯化氢#考虑到高浓

度的
A/.

%

会减短石墨管的寿命#本实验将
A/.

%

的浓度设

定为
FG$̂

(经反复实验后发现#在大鼠前列腺组织
!E

含量

检测中使用该基体改进剂效果显著#

FG$̂ A/.

%

a$GD̂

/A

#

A

&

(.

#

可有效地降低背景吸收#并且不需要复杂的化学

前处理#从而达到直接测定的目的(本实验结果显示#使用

FG$̂ A/.

%

a$GD̂ /A

#

A

&

(.

#

作为基体改进剂时#有利于有

效地分离背景吸收信号和原子吸收信号#提高原子化效率#

!E

的吸光度明显增强(

!!

本文通过使用添加了
FG$̂ A/.

%

a$GD̂ /A

#

A

&

(.

#

基

体改进剂的石墨炉原子吸收光谱分析法测定大鼠前列腺组织

中的
!E

含量#具有良好的准确度与精密度#并且简单#快速#

是一种理想的检测镉的方法(使用该方法可用于研究大鼠前

列腺组织镉含量与前列腺癌进展的相互关系#在临床诊断前列

腺癌'生物医学'化学毒物分析方面有很好的应用前景(

$下转第
F&#

页%

F&F

重庆医学
&$FF

年
F

月第
#$

卷第
&

期



细胞活化为具有纤维化活性的肌成纤维细胞这一效应#从而拮

抗其致纤维化活性(它对细胞外基质蛋白#如胶原'纤维连接

蛋白等的生成也有显著的抑制作用(有实验证明
Xc/:

$

可以

下调小鼠巨噬细胞中
C*c:

#

F

的过度表达#从而下调前胶原的

表达#使间质中胶原积聚减少)

J

*

(因此#细胞因子网络能影响

X(c

疾病过程中成纤维细胞的活化'增殖及胶原的沉积)

%

*

(

甘草酸二铵是从药用植物甘草根'茎中提取的一种有效的

活性成分#具有抗炎'免疫调节'抗氧化'影响内源性类固醇激

素和保护细胞膜结构等广泛的药理学作用)

9

*

(有研究表明甘

草酸二铵可以抑制活化的巨噬细胞分泌炎性因子#如
X0:#

'

C*c:

#

F

等)

B

*

&还可以抑制嗜酸性粒细胞活化趋化因子的分泌#

而嗜酸性粒细胞活化趋化因子可以募集嗜酸性粒细胞并促进

其分泌其他的炎症因子#如
X0:#

'

X0:D

'

C*c:

#

F

等)

F$

*

(本实验

结果显示#甘草酸二铵组大鼠
AV

染色显示细胞基膜完好#成

纤维细胞的增生及间质胶原纤维的沉积范围及程度显著小于

模型组&免疫组化检测表明肺组织内
C*c:

#

F

阳性反应细胞较

少#基本为弱阳性反应#强度和范围显著小于模型组#这与叶进

燕等)

&

*报道类似&而
Xc/:

$

阳性反应细胞较多#较模型组表达

明显(甘草酸二铵组大鼠血清中
C*c:

#

F

'

X0:#

含量明显较模

型组低#而
Xc/:

$

则相反(因此本实验结果表明甘草酸二铵可

以促进大鼠肺组织分泌
Xc/:

$

#抑制
X0:#

'

C*c:

#

F

的生成#具

有较强的抗肺纤维化作用(虽然甘草酸二铵组与
-j,

组相

比在以上因子的表达方面差异无统计学意义#但甘草酸二铵无

盐皮质激素样不良反应(
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