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石墨炉原子吸收法测定全血标本铅含量的３种前处理方法

张斯恩，张贝基，谭红丽△（云南省第三人民医院医学检验科，昆明　６５００１１）

　　【摘要】　目的　比较石墨炉原子吸收法测定全血标本中铅的３种前处理方法优劣，从中筛选一种更简便、准

确、灵敏的方法，从而达到提高检测质量，降低工作强度的目的。方法　采用酸脱蛋白法、混合基体改进剂法、微波

消解法对无铅接触史的健康成年人全血标本进行前处理，分别用石墨炉原子吸收法检测，对检测结果进行统计分

析，比较标准曲线线性、相关系数（狉）、相对标准偏差（犚犛犇％）、准确度等指标。结果　３种方法标准曲线狉分别为

０．９９６５、０．９９４２、０．９９９５；检出限分别为５．４、３．６、２．７μｇ／Ｌ；犚犛犇％分别为４．１、４．５、２．８；回收率分别为９５．７％～

１０３．３％、９８．７％～１０４．５％、９８．３％～１０２．３％。结论　微波消解处理全血标本各项指标均令人满意，是测量血铅较

好的前处理方法。
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　　铅是一种常见的环境污染物，随着工业应用、矿山开采等

人类活动，铅及铅的各种化合物日益广泛分布于人们生存的环

境中。血铅作为一项衡量人体铅暴露水平的指标也很早就受

到人们的重视［１］。检测血铅的方法有很多，诸如原子吸收法、

质谱法、微分电位溶出法、原子荧光法等，这些方法各有优劣。

我国血铅检测国标采用的方法是石墨炉原子吸收法［２］。全血

中基质成分复杂，对检测结果的稳定性及准确性造成极大影

响。为了减少基体干扰，检测人员往往采用样本消解、加基体

改进剂或萃取分离等多种措施［３４］。通过查阅文献，目前研究

较多，被较多实验室采用的样本前处理方法主要有３种：一是

根据国标 ＷＳ／Ｔ１７４１９９９《血中铅、镉的石墨炉原子吸收光谱

测定方法》进行的酸脱蛋白，取上清液离心检测；二是采用

０．１％氯化钯（ＰｄＣｌ２）＋０．５％聚乙二醇辛基苯基醚（ＴｒｉｔｏｎＸ

１００）＋０．１％硝酸（ＨＮＯ３）混合液作为基体改进剂对血样进行

稀释后直接进样检测［５］；三是采用微波消解仪对全血样本进行

彻底消解，去除基质干扰后用去离子水稀释定容，进样检测［６］。

为了方便检测人员选择合适的标本前处理方法，本文就上述方

法进行了一系列指标的横向比较，现将实验成果报道如下。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂

１．１．１　仪器　岛津 ＡＡ６３００Ｃ原子吸收分光光度计，带石墨

炉原子化器（日本岛津公司）；Ｍｕｌｔｉｗａｖｅ３０００微波消解仪［安

东帕（中国）有限公司］；ＢＨＷ０９Ａ型恒温消解仪；ＶＯＲＴＥＸ

ＧＥＮＩＵＳ３漩涡混匀器；铅空心阴极灯（北京有色金属总院）；

平台石墨管（日本岛津公司）。

１．１．２　试剂　铅标准溶液（中国计量科学研究院）；硝酸（优级

纯）［重庆川东化工（集团）有限公司］；ＰｄＣｌ２（分析纯）（国药集

团化学试剂有限公司）；ＴｒｉｔｏｎＸ１００（优级纯）（国药集团化学

试剂有限公司）；３０％过氧化氢（Ｈ２Ｏ２）（优级纯）（国药集团化

学试剂有限公司）；试验用水均达到实验室用水规格 ＧＢ６６８２

２０００一级水标准
［７］；牛全血；健康人血。

１．２　仪器工作条件　原子吸收分光光度计工作参数：元素灯

为铅空心阴极灯，波长２８３．３ｎｍ，灯电流８ｍＡ，狭缝宽０．７

ｎｍ，点灯方式为ＢＣＧＤ２，进样体积为１０μＬ。石墨炉升温程
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序见表１。微波消解仪工作条件见表２。

表１　石墨炉升温程序

阶段 温度（℃） 时间（ｓ） 加热方式 气体流量（Ｌ／ｍｉｎ）

１（干燥） ８０ １５ 斜坡升温 ０．２

２（干燥） １４０ ２０ 斜坡升温 ０．２

３（干燥） ２００ ２０ 斜坡升温 ０．２

４（灰化） ５００ ２０ 瞬间升温 ０．２

５（原子化） ２５００ ６ 瞬间升温 ０．０

６（清洁） ２８００ ３ 瞬间升温 １．０

　　注：采样阶段号为５。

表２　微波消解仪工作条件

阶段 功率（Ｗ） 时间（ｍｉｎ）

功率爬坡 ７００ １０

功率保持 ７００ ５

功率爬坡 １１００ １０

功率保持 １１００ １５

冷却 ０ １５

１．３　方法

１．３．１　制备标准曲线　３种前处理方法制备标准曲线的步骤

分别为：（１）酸脱蛋白法。取５只容积为１．５ｍＬ的离心管，每

只加入牛全血１ｍＬ，分别吸出０、５０、１００、１５０、２００μＬ弃去，再

分别加入与弃去体积相同体积的质量浓度为１０００μｇ／Ｌ的铅

标准溶液，充分混匀后即配成浓度分别为０、５０、１００、１５０、２００

μｇ／Ｌ的加标血样。将各浓度加标血样分别吸出１５０μＬ，加入

５ｍＬ一次性使用塑料试管内，固定在漩涡混匀器上，以４档速

度匀速振荡，准确加入６００μＬ５％ ＨＮＯ３，混匀３０ｓ，静置１０

ｍｉｎ后放入高速离心机内以１５０００ｒ／ｓ速度离心５ｍｉｎ。取上

清液于样品杯中，测定吸光度值绘制标准曲线。（２）混合基体

改进剂法。加标血样制作方法同酸脱蛋白法，将各浓度加标血

样分别吸出１５０μＬ，加入６００μＬ事先配置好的浓度为０．１％

ＰｄＣｌ２＋０．５％ＴｒｉｔｏｎＸ１００＋０．１％ ＨＮＯ３ 的混合基体改进剂

中，充分振摇均匀，分别置于样品杯中，测定吸光度值绘制标准

曲线。（３）微波消解法。将质量浓度为１０００μｇ／Ｌ铅标准溶

液用１％ ＨＮＯ３ 稀释成浓度分别为０、５０、１００、１５０、２００μｇ／Ｌ

的铅溶液，将各浓度铅溶液分别吸出１５０μＬ，加入６００μＬ体

积分数为１％的 ＨＮＯ３ 中，充分振摇均匀，分别置于样品杯中，

测定吸光度值绘制标准曲线。

１．３．２　样品处理　酸脱蛋白法及混合基体改进剂法的样品处

理方式与其配制标准曲线时对加标血样的处理方式完全相同。

微波消解法：精确吸取１ｍＬ血样加入微波消解反应管内，再

加入４ｍＬ浓硝酸及１ｍｌ３０％ Ｈ２Ｏ２，混匀后放入外套管内旋

紧顶盖，置于微波消解仪内消解。消解完成后取出反应管，在

恒温消解仪上１５０℃赶酸至仅剩０．５～１．０ｍＬ，转移至１０ｍＬ

比色管内，用超纯水定容，同时做空白对照。

１．３．３　狉检出限（ＤＬ）计算方法　ＤＬ计算公式：ＤＬ＝３×狊／Ｋ。

狊为标准偏差，即连续１１次测量空白溶液吸光度的标准偏差。

Ｋ为工作曲线的斜率，Ｋ＝ＩＦ／Ｃ，公式中ＩＦ为特定浓度标准溶

液的荧光信号值，Ｃ为相应标准溶液浓度。将铅标准溶液加入

健康人血样中，配成加标样为１５０μｇ／Ｌ的血液标本，使用各自

方法进行标本前处理，连续测定１１次。１１次测定的吸光度值

的标准偏差（狊）除以吸光度值的平均值（狓），即为该方法的

犚犛犇％。犚犛犇％＝狊／狓×１００％。

１．３．４　准确度测定　准确度的测定采用加标回收试验来完

成，取３０ｍＬ铅本底浓度为３２．５μｇ／Ｌ的健康人血样，充分混

匀后平均分为３份，第１份吸弃１．１２１ｍＬ，加入１．１２１ｍＬ浓

度为３００μｇ／Ｌ的铅标准溶液，混合均匀；第２份吸弃２．２４３

ｍＬ，加入２．２４３ｍＬ浓度为３００μｇ／Ｌ的铅标准溶液，混合均

匀；第３份吸弃３．３６４ｍＬ，加入３．３６４ｍＬ浓度为３００μｇ／Ｌ的

铅标准溶液，混合均匀。即配成加标量分别为３０、６０、９０μｇ／

Ｌ，理论浓度分别约为６２．５、９２．５、１２２．５μｇ／Ｌ的加标血样。用

各自前处理方法进行标本处理，然后进行加标回收试验。

回收率（％）＝
实测值（μｇ／Ｌ）－本底值（μｇ／Ｌ）

加标量（μｇ／Ｌ）
×１００％

１．４　统计学方法　选取５０份新鲜肝素抗凝成年人全血标本。

每份标本平均分为３份分别用３种前处理方法对样本进行处

理后测定，采用ＳＰＳＳ１９．０软件包进行数据分析。该资料为随

机区组设计的计量资料，故采用随机区组设计方差分析对结果

数据进行统计分析，设α＝０．０５，以犘＜０．０５为差异有统计学

意义。

２　结　　果

２．１　３种前处理方法标准曲线、狉检出限（ＤＬ）、犚犛犇％对比　

见表３。将３种前处理方法制备的标准曲线溶液置于原子吸

收分光光度计加样盘上进行检测。

表３　３种方法各项检测指标对比

方法 回归曲线 狉
ＤＬ

（μｇ／Ｌ）
犚犛犇％

酸脱蛋白法 犢＝０．００１５２１犡－０．００６７ ０．９９６５ ５．４ ４．１

混合基体改进剂法 犢＝０．０００７６９犡－０．０２５９ ０．９９４２ ３．６ ４．５

微波消解法 犢＝０．００３９２１犡＋０．０８７９ ０．９９９５ ２．７ ２．８

２．２　３种前处理方法准确度比较　见表４。

表４　３种前处理方法加标回收试验结果

方法
本底值

（μｇ／Ｌ）

加标量

（μｇ／Ｌ）

测定

次数

测定均值

（μｇ／Ｌ）

回收率

（％）

平均

回收率（％）

酸脱蛋白法 ３２．５ ３０ ５ ６３．５ １０３．３ ９９．００

３２．５ ６０ ５ ９１．３ ９８．０

３２．５ ９０ ５ １１８．６ ９５．７

混合基体改进剂法 ３２．５ ３０ ５ ６２．１ ９８．７ １０２．１３

３２．５ ６０ ５ ９５．２ １０４．５

３２．５ ９０ ５ １２５．４ １０３．２

微波消解法 ３２．５ ３０ ５ ６３．２ １０２．３ １００．５９

３２．５ ６０ ５ ９１．５ ９８．３

３２．５ ９０ ５ １２３．５ １０１．１

２．３　对５０份新鲜肝素抗凝成年人全血标本用３种前处理方

法处理后检测所得结果，采用随机区组设计方差分析进行统计
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分析得到犉＝０．５８２，差异无统计学意义（犘＞０．０５），不需要做

两两比较狇检验。

３　讨　　论

通过本文一系列试验可以看出，在批量成人血铅的检测中

微波消解法及混合基体改进剂法同国标中酸脱蛋白法前处理

标本，最终所测结果差异无统计学意义（犘＞０．０５），由此表明

微波消解法是同国标中酸脱蛋白法一样可靠的标本前处理手

段。而从标准曲线线性来看，微波消解法的曲线狉＝０．９９９５

要优于酸脱蛋白法的狉＝０．９９６５及混合基体改进剂法的狉＝

０．９９４２；微波消解法的犚犛犇％（２．８％）和检出限（２．７μｇ／Ｌ）也

显著低于酸脱蛋白法的犚犛犇％（４．１％）和检出限（５．４μｇ／Ｌ）

及混合基体改进剂法的犚犛犇％（４．５％）和检出限（３．６μｇ／Ｌ）。

３．１　酸脱蛋白法　最经典、最常用的血铅标本前处理方法，使

用试剂单一，前处理步骤简单。但由于采用了牛血配制标准曲

线，基质成分复杂，标准曲线相关系数较差（狉＝０．９９６５），并且

５％ ＨＮＯ３ 并不能彻底消除牛血中各种复杂成分的干扰，最后

离心出的上清液中有机物成分较多，平台石墨管容易积碳，导

致犚犛犇％较高，检出限高。

３．２　混合基体改进剂法　通过加入一系列混合基体改进剂能

有效减少血样中基质干扰，增加样品中铅稳定性［５］，降低液体

表面张力，改善进样效果［８］。直接进样的方法免去了离心分离

上清液的步骤，进一步降低了工作量。但由于无离心过程，进

样溶液中有机物含量较酸脱蛋白法更多，平台石墨管在长时间

使用后积碳现象更严重，影响了标准曲线的狉，犚犛犇％较大。

而且涉及试剂较多，增大了污染机会。

３．３　微波消解法　通过微波消解仪对血样标本进行消解，利

用微波的快速加热、过热效应、不断产生新的接触表面、降低反

应活化能等特性［９］，在较短时间内将样品中的血细胞、蛋白质

等消解成大量无机离子，基本消除了样品中的有机成分，彻底

释放出其中结合的铅离子。因此积碳现象较轻，犚犛犇％较低，

检出限较低，准确度高。且标准曲线的配制无需使用牛血，成

分简单，曲线狉高（狉＝０．９９９５）
［１０］。

综上所述，采用微波消解仪处理全血标本，标准曲线线性、

狉、犚犛犇％、准确度等指标均令人满意，是血铅处理的理想方法。
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ＬＭ感染脑干脑膜脑炎与一般细菌性脑膜炎难以鉴别，病

死率高，可达３０％
［７８］；由于饮食习惯不同，在中国本病发生较

少，处于散发状态，报道较多的为ＬＭ感染的脑膜脑炎，而少有

脑干脑膜脑炎。对于本病目前无早期快速的诊断方法，因此在

诊疗过程中容易忽略ＬＭ 感染。对于此类感染性持续高热的

病例，头孢类抗菌药物治疗无效，医生应提高警惕，考虑到ＬＭ

感染的可能，在早期经验性用药时尽量覆盖ＬＭ，避免产生严

重后果。
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