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摘  要 作为湖泊沉积物有机质的重要组成部分, A-纤维素受到了古气候研究者的极大关注, 其稳定同位素已成功应

用于古气候、古环境重建。目前,纤维素稳定同位素研究受到限制的原因在于从湖泊沉积物提取纤维素非常困难,已

经建立的纤维素提取实验流程复杂。在综合前人研究方法的基础上,通过反复实验, 建立了一套有效的四阶段提取沉

积物 A-纤维素实验方法 ( 5% NaOH碱洗、5% HC l酸洗、亚氯酸钠和冰醋酸漂白以及 17. 5% NaOH 碱洗 )。红外光谱分

析结果显示与标准纤维素谱线图是一致的;为了进一步验证实验结果, 与前人研究方法提取的纤维素的碳、氧同位素

对比表明本实验方法是可靠的,且简便易行。
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  湖泊沉积是环境气候变化的敏感指示器, 在沉积

过程中有机大分子 A-纤维素 (文中提到的纤维素均

是 A-纤维素 )不易发生降解,故沉积物纤维素稳定同

位素能真实地反映原始环境信息。 A-纤维素除了存

在于植物残体 (如泥炭等 )外, 在有机质含量较高的

湖泊沉积物中, 还会以分散细粒
[ 1 ]
、藻类细胞、浮游

动物排泄物和无定形有机质中存在
[ 2~ 4]
。自从 Ed-

w ards和 McAndrew s
[ 2]
最先使用湖泊沉积物纤维素氧

同位素恢复大略湖地区全新世以来的古气候和古水

文变化以来, 纤维素稳定同位素被广泛应用于古气

候、古环境重建。近些年来, 由于同位素测试技术的

快速发展,大量的研究表明纤维素稳定同位素为古环

境、古气候定性
[ 5 ~ 9]
和定量

[ 2, 10, 11 ]
研究提供了重要手

段。

  虽然湖泊沉积物纤维素稳定同位素在古气候、古

环境定性和定量研究方面显示了很大的潜力和优势,

但目前关于这方面的研究不是很多, 在国内基本上没

有开展,仅陈毅凤等
[ 3 ]
做过泸沽湖沉积物纤维素碳

同位素研究工作,其原因在于湖泊沉积物纤维素含量

低,提取纯的纤维素比较困难, 难以满足连续流质谱

测试纤维素氧同位素的要求,而且已经建立的纤维素

提取实验过程复杂。此前关于湖泊沉积物纤维素提

取主要是依据 G reen等人
[ 12~ 15]

提取树木或植物纤维

素工作建立起来的。Wolfe等人
[ 4, 16~ 18]

建立了湖泊

沉积物纤维素的提取流程,包括酸洗、过筛、有机质萃

取、漂白、碱洗、氢氧化物去除和重液浮选, 此后的纤

维素提取方法
[ 19]
基本是围绕其进行的。Wolfe等

人
[ 17]
在综述湖泊沉积物纤维素氧同位素研究进展

时,指出纤维素样品的获得是关乎其发展前景的最重

要步骤,而从Wolfe等人
[ 4, 16~ 18]

的方法可以看出其实

验流程复杂, 有机质萃取 (包括索氏抽提
[ 3 ]

)耗时且

样品损失量大,另外目前没有适合的重液浮选纯的纤

维素, 一般使用的重液多聚钨酸钠
[ 4, 16, 17]

价格昂贵。

鉴于以上问题,本项研究旨在建立一套有效的、简便

的纤维素提取方法,为广泛开展湖泊沉积物纤维素稳

定同位素研究打下基础。

1 湖泊沉积物 A-纤维素提取方法

  在前人建立的湖泊沉积物纤维素提取方
法

[ 4, 16, 17, 18]
和泥炭纤维素提取方法

[ 20]
基础上, 通过反

复条件实验,建立了一套有效的四阶段提取纤维素方

法,具体流程见图 1。

  第一步:碱洗清除腐殖质等有机酸。称取干燥沉

积物样品 10~ 20 g(依据沉积物中有机质含量而定 )

放入 500 m l烧杯中, 加入浓度 5%的 N aOH溶液 50

m l充分搅拌, 放置 24小时后, 移出上层液体,用蒸馏

水洗净。

  第二步:酸洗清除碳酸盐和易水解类物质。向经



第一步处理后的样品加入浓度 5%的 HC l溶液 100

m l搅拌后盖上表面皿, 于水浴 60e 条件下恒温加热
2 h, 从水浴中移出冷却,用蒸馏水清洗 5~ 6次,清洗

过程中样品过 300目水筛, 最大限度除去粘土矿物。

图 1 湖泊沉积物纤维素提取实验流程图

F ig. 1 The exper imenta l procedures o f ce llu lose

ex trac tion from lake sed iments

  第三步:亚氯酸钠和冰醋酸漂白去除木质素。将

经第二步处理后湿的沉积物样品转入 125 m l广口瓶

中,加入 100m l蒸馏水、0. 5 g亚氯酸钠和 0. 5 m l冰

醋酸 (先加冰醋酸 ) ,在水浴 80e 中恒温加热 1 h后,

加入相同剂量的上述溶液, 重复操作至少三次或直到

样品变成灰白色,用蒸馏水清洗 7~ 8次或直至漂白

液的颜色 (黄色 )全部褪去。在清洗过程中利用沉积

物中的碎屑矿物和粘土矿物快速沉降特点,多次重复

操作去除碎屑矿物和粘土矿物。

  第四步:碱洗清除多糖类物质和半纤维素。向经

第三步处理后的样品加入浓度 17. 5%的 N aOH溶液

50 m ,l搅拌后放置 1 h,再用蒸馏水洗净,冷冻干燥得

到的灰白色颗粒就是纤维素。

2 湖泊沉积物 A-纤维素的鉴定

  从实验样品中选取两个样品进行红外光谱分析

(贵州师范大学分析测试中心完成 ) , 得到样品的红

外光谱与标准谱图相对照, 发现样品在各个波数上的

峰形与峰值 (透过率 )都与标准图吻合 (图 2) , 证明

提取的纤维素是很纯净的纤维素。

图中 a和 b代表样品, c代表标准 A-纤维素

图 2 样品的红外光谱与标准纤维素光谱对照图

F ig. 2 The com pa rison o f infrared spectrogram between ex trac-

tion cellu lose from lake sed iments and standard A-cellu lose

3 与前人研究方法的碳、氧同位素结
果对比

  与前人提取湖泊沉积物纤维素的方法相比较,本

实验方法省去了很多步骤, 而且没有使用重液浮选,

为了进一步验证该实验的可靠性,在白鹇湖 (贵州荔

波 )选择了同一岩芯柱的四个湖泊沉积物样品, 使用

两种不同方法提取纤维素, 再做纤维素碳、氧同位素

分析, 纤维素碳、氧同位素在中国科学院地球化学研

究所环境地球化学国家重点实验室完成 (仪器型号

EA IsoPrime), 氧同位素采用 SMOW标准, 碳同位素

采用 PDB标准,纤维素分析结果见表 1。

  表 1中, 1代表利用 Wolfe等人
[ 4, 16~ 18]

提取纤维

素的碳、氧同位素结果, 2是本次实验方法的结果。

从表 1可以看出,两个沉积物样品提取纤维素的碳、

氧同位素结果标准偏差非常好 (连续流测定纤维素

碳同位素误差 < 0. 15j ,氧同位素 < 0. 50j ) ,两个样

品碳同位素 ( j )分别是 0. 15, 0. 18, 0. 32和 0. 39, 氧

同位素 ( j )分别是 0. 17, 0. 19, 0. 06和 0. 25,表明两
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种方法提取的纤维素碳、氧同位素结果具有很好的对

比性, 从而证明该实验方法是可信的。

表 1 两种方法提取纤维素的碳、氧同位素结果

Tab le 1 Compar ison between twom ethods of carbon

and oxygen isotope of ce llu lose

样品编号 D13C1 /j D13C2 /j 标准偏差 D18O1 /j D18O2 /j 标准偏差

BX-1

BX-2

BX-3

BX-4

- 29. 65

- 28. 94

- 31. 82

- 30. 02

- 29. 86

- 28. 68

- 31. 37

- 30. 58

0. 15

0. 18

0. 32

0. 39

26. 76

22. 86

25. 38

23. 07

27. 00

22. 59

25. 30

23. 43

0. 17

0. 19

0. 06

0. 25

4 结论
  由于已有的湖泊沉积物纤维素提取实验过程复

杂,本文通过总结前人的实验方法和各种条件实验建

立了一套有效的、简便的四阶段纤维素提取实验方法

( 5% N aOH碱洗、5% HC l酸洗、亚氯酸钠和冰醋酸漂

白以及 17. 5% NaOH 碱洗 ), 红外光谱分析显示样品

的红外光谱与标准谱图是一致的,证明提取的纤维素

是很纯净的纤维素。为进一步验证实验结果, 将提取

纯的纤维素与 W olfe等人
[ 4, 16~ 18]

的方法提取纤维素

进行碳、氧同位素对比,证明该实验方法是可行的, 为

今后广泛开展湖泊沉积物纤维素稳定同位素研究打

下了基础。
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TheM ethod ofA-Cellulose Extraction from Lake Sediments

ZHU Zheng- jie
1, 2

CHEN Jing-an
1

( 1. Sta te Laboratory of Environm ental Geochem istry, Institute o f Geochem istry, Chinese Academy of Sciences, Guiyang 550002;

2. Graduate Schoo l of Chinese A cadem y of Sciences, Beijing 100049)

Abstract A-cellu lose, as an important componen t of organicm atter from lake sediments, has been paidmuch atten-

t ion by paleoc limate researchers, and espec ially its isotopes have been ex tensively utilized to reconstruct paleoc limate

and paleoenv ironmen.t Recent ly, the lim ited application of stab le iso tope of ce llulose is attributed to d ifficulty to ex-

tract pure cellu lose from lake sedim ents, and the established experimenta l procedure o f ce llulose ex traction is very

comp licated. Based on repeated experim ents, an effective four processes to extract ce llulose is established, including

alkaline-w ash ing by 5% N aOH, ac id-w ashing by 5% HC ,l b leach ing by g lac ial acet ic ac id and sodium ch lor ite and

alkaline-w ash ing by 17. 5% NaOH. The resu lt of infrared spectrum show s that spectrogram is consistentw ith standard

A-cellu lose. Furthermore, in order to test ify the resu l,t compare w ith the pre-established method about stable carbon

and oxygen isotope, w hich ind icates this procedure is proved to be simp le and feasible.

Key words lake sediments, A-cellu lose, extraction, infrared spectrum
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