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　　摘要:在 pH6.3KH2PO4-Na2B4O7缓冲溶液中 , 镉与二甲

酚橙发生反应生成紫红色配合物 , 在 578 nm处吸光度值明显

增强 , 据此建立测定镉的新方法。 方法线性范围 0.020 ～ 6.0

μg/ml, 线性回归方程 Y=0.063 2 ρ(μg/ml) +0.119 8, 相

关系数 0.9982, 加标回收率在 95.0% ～ 106.0%。该方法检出

范围宽 、 选择性好 、 简便快速 , 与原子吸收分光光度法的测

定结果基本一致。
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1993年国际癌症研究机构 (IARC)明确将镉归为第一类

致癌物。它一旦进入人体后累积于肝 、 肾及脾脏中 , 会使人

体组织受到损害 [ 1] 。在环境监测中镉也是常规的分析项目之

一 , 因此研究环境样品中镉的检测具有实际意义。近年来国

内外分析镉的方法很多 , 如分光光度法 [ 2] 、 原子吸收分光光

度法 [ 3] 、 电化学分析法 [ 4] 、 ICP-MS[ 5]等。镉的显色反应光度

法检测已有不少研究 , 但镉与二甲酚橙配合显色体系的研究

较少见。本文系统的研究了镉与二甲酚橙反应体系的最佳实

验条件 , 并对样品进行消化 , 消除有机物对反应体系的影响 ,

此外还用巯基棉柱富集 、 分离除去大量干扰离子 [ 6 ～ 8]。 本研

究为检测环境中重金属镉提供了新方法和新思路 , 对人的健

康评价有一定的指导意义。

1　材料与方法

1.1　仪器与试剂

VIS-723G型可见分光光度计 , 北京瑞利分析仪器厂;

TAS-986型原子吸收分光光度计 , 北京普析通用仪器厂。 1

mg/ml镉 (Cd)标准储备溶液 , 10 μg/ml的镉标准应用溶液

(临 配 ), 1 mg/ml二 甲 酚 橙 (xylenolorange, XO),

pH6.3KH2PO4-Na2B4O7缓冲溶液 , 巯基棉
[ 6 , 7] , 以上试剂均

为分析纯 , 实验用水均为去离子水。

1.2　实验方法

于 10ml比色管中依次加入 pH6.3 KH2PO4-Na2B4O7缓冲

溶液 1.0ml, 1mg/mlXO溶液 0.40ml, 一定量的镉标液 , 用

水稀释至刻度 , 摇匀 , 静置 20 min后 , 以蒸馏水作为参比 , 用

1 cm比色皿 , 在分光光度计上于波长 578 nm处测量吸光度值。

2　结果与讨论

2.1　吸收光谱

按实验方法配制溶液 , 发现试剂空白管中溶液为橙红色 ,

XO与 Cd2+反应生成的配合物呈紫红色 。在不同波长下扫描

吸光度值 , 如图 1所示。两者最大吸收峰都位于 578 nm, 没

有发生红移现象 , 但配合物的吸光度值明显增强 , 其表观摩

尔吸收系数 ε=2.25×104L/(mol· cm)。

1.试剂空白　2.有色配合物

图 1　吸收光谱曲线

2.2　显色剂用量的影响

改变 XO溶液的用量 , 分别测定吸光度值。结果表明随

着 XO溶液用量的增加 , 配合物的吸光度逐渐增大。 当 XO溶

液用量达到 0.35 ml时 , 配合物的吸光度达最大且趋于稳定。

当 XO浓度较低时 , XO不能和 Cd2+充分反应 , 即不利于配合

物的形成 , 吸光度值较小;当 XO用量过大时 , 本身的光吸

收又会使配合物的吸光度值减弱。故本实验选用 1 mg/ml二

甲酚橙 (XO)溶液 0.40 ml。

图 2　显色剂用量对反应的影响
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2.3　酸度 、 缓冲溶液用量的选择

本文实验了 4种缓冲溶液对体系吸光度增强值的影响 ,

结果表明在 KH2PO4-Na2B4O7缓冲溶液中 , 有色配合物的吸光

度增强值最大。因此选用 KH2PO4-Na2B4O7缓冲溶液做酸度实

验。用酸度计调 KH
2
PO

4
-Na

2
B

4
O

7
缓冲溶液的 pH分别为 5.9、

6.2、 6.4、 6.6、 6.8、 7.0、 7.3, 按实验方法测量吸光度增强

值。如图 3所示配合物在 pH6.2 ～ 6.6吸光度增强值最大且试

剂空白管的吸光度值较小 , 故本实验选用 pH6.3KH2PO4-

Na2B4O7缓冲溶液。此外缓冲溶液用量实验表明 , 用量为 0.6

～ 1.2ml时缓冲溶液对体系的吸光度增强值最大且有一平台。

因此本实验选用缓冲溶液用量为 1.0 ml。

图 3　pH酸度对反应的影响

2.4　试剂的加入顺序 、 反应时间及稳定性实验的影响

在优化实验条件下 , 做试剂加入顺序对反应体系的影响。

设计不同试剂加入顺序 , 分别测定其吸光度增强值。实验证

明试剂加入顺序对实验结果无明显影响 , 本实验选用的顺序

为:镉标准溶液※缓冲液※XO溶液。

多次实验表明镉与二甲酚橙发生显色反应迅速 , 室温放

置 10min后有色配合物的吸光度值已基本上达到最大值。另

外 , 在 15 ～ 40 ℃的温度范围内每隔 5 ℃测定一次吸光度增强

值 , 其变化很小且基本上长期保持稳定。本实验选择室温下

反应 , 20 min后测定其吸光度值。

2.5　摩尔比

在优化实验条件下 ,固定 1 mg/mlXO 0.40 ml不变 , 逐渐

增大各管中 Cd2+浓度 , 按实验步骤进行 , 测定各管中有色配合

物的吸光度值(图 4)。用摩尔比法和等摩尔连续变化法测得

MCd∶MXO=1∶1时 ,有色配合物的吸光度值达最大且恒定不变。

图 4　吸光度值随反应管中 MCd/MXO的变化趋势

2.6　标准曲线

分别将 0、 0.5、 1.0、 1.5、 2.5、 3.0、 3.5、 4.0 ml的 10

μg/ml镉标准工作溶液置于 10 ml比色管中 , 依次加入 pH6.3

的 KH2PO4-Na2B4O7缓冲液 1.0 ml, 1 mg/ml二甲酚橙 (XO)

溶液 0.40 ml, 用水稀释至刻度 , 摇匀 , 静置 20 min后 , 以蒸

馏水为参比 , 用 1cm比色皿于波长 578nm处 , 分别测量其吸

光度 (绘制标准曲线见图 5)。 结果表明 , 镉含量在 0.020 ～

6.0μg/ml范围内符合朗伯比耳定律 , 线性回归方程为 A=

0.063 2 ρ(μg/ml) +0.119 8, 相关系数为 0.998 2, 摩尔吸

光系数为 2.25×104L/(mol· cm)。

图 5　标准曲线

2.7　共存离子的影响

在本实验条件下 , 测定 0.100 μg镉 , 控制相对误差 ±5%

以内 , 下列离子不干扰测定 , 5 000倍的 Al3+、 PO3-
4 、 NO

-
3 ,

800倍的 Ca2+、 Mg2+、 Ba2+、 Cl-, 300 倍的 V(Ⅴ )、 Sn

(Ⅳ)。 Pb2+、 Hg2+干扰较严重 , 经过巯基棉分离 , 至少 100

倍的 Pb2+、 Hg2+不干扰测定。

2.8　精密度与检出限

分别将 2.0 ml、 4.0 ml的 10 μg/ml镉标准工作溶液置于

10 ml比色管中 , 按实验方法将以上 2种浓度各配制 9管 , 分

别测量其吸光度值 , 经计算得相对标准差分别为 0.02%、

0.05%。根据 11次空白样品的平行实验得出空白管的标准差

S=0.000 126。按 CL=3S/b(S表示空白溶液的吸光度标准

差 , b表示直线回归方程的斜率)公式计算检出限为 0.006

μg/ml。

3　方法应用

3.1　环境污水样品前处理

取某铅锌矿厂污水水样 250 ml经定量滤纸过滤 , 除去悬

浮物 、 沉淀物等杂质 , 再取过滤水样 50.0 ml加入一定量的王

水-高氯酸煮沸 10min, 然后用去离子水补足至 50.0 ml调节

pH在 5.5 ～ 8.0, 通过巯基棉管柱 [ 8] (实验室自备), 流速为

2 ml/min, 待液滴流尽 , 用 1 mol/L稀盐酸 50.0 ml淋洗吸附

柱 , 稀酸流尽后用 5.0ml二次蒸馏水再次淋洗巯基棉吸附柱 ,

合并 2次洗脱液 , 混合备用。

3.2　样品分析结果

分别移取一定量某矿厂附近的水样及经前处理过的污水

样 , 按实验方法测定样品及加标样品 (见表 1), 同时用原子

吸收法测定 3份矿厂污水水样 (见表 2)。
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表 1　水样中 Cd2+的测定结果 (n=7)

水样
平均测定值

(μg/ml)

RSD

(%)

加标量

(μg/ml)

测定值

(μg/ml)

回收率

(%)

井水 — — 0.050 0.053 106.0

中游河水 0.029 2.09 0.050 0.076 96.0

污水水样 1.060 1.27 1.000 2.010 95.0

　　注:排污口靠近河流中游

表 2　两种方法测定污水水样中 Cd2+的比较

样品
本法测定值 (n=7)

(μg/ml)

原子吸收法测定值

(μg/ml)

相对标准偏差

(%)

污水水样 1 0.85 0.88 1.89

污水水样 2 1.06 1.11 1.56

污水水样 3 1.27 1.32 1.25

4　结论

本研究用消化的方法除掉污水样中的有机物 , 通过控制

巯基棉柱吸附与吸脱的 pH值 , 排除镉污染水样中 Pb2+、

Hg2+等离子的干扰 , 同时可富集水样中的镉。该方法检测镉

简便快速 、 灵敏度高 、 显色快 、 生成的有色配合物稳定时间

长 , 用于环境镉水样分析与原子吸收分光光度法的测定结果

基本一致。
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　　摘要:为提高染色体畸变的检出率和阅片效率 , 应严格

按照操作规程进行实验操作 , 搞好质量控制 , 以确保染色体

标本片的制备质量。

关键词:外周血淋巴细胞;染色体;质量控制

中图分类号:R446.11　　文献标识码:B

文章编号:1002-221X(2009)03-0228-02

细胞遗传学指标外周血淋巴细胞染色体畸变和微核分析 ,

是放射工作人员健康监护和评价慢性小剂量受照人员远期医

学效应的重要观察指标 [ 1, 2] , 是最直接反映辐射损伤的检查项

目之一 [ 3～ 5] 。细胞遗传学工作的特点是 , 研究对象为活的细

胞 , 手工操作多 、 环节多 、 时间较长 , 易受各种因素的影响

而导致结果的偏离 [ 6] 。提高染色体畸变检出率和阅片效率 ,

及时准确反映辐射损伤情况 , 需要优良的染色体片 , 这就要

求我们必须做好染色体标本制备的质量控制工作。根据本实

验室细胞遗传学工作的经验 , 简要介绍适合于职业健康检查

中染色体标本制备操作过程的质量控制体会 , 供参考。

1　材料与方法

1.1　材料

外周全血。

1.2　方法

1.2.1　实验前质量控制　对受到意外照射者或怀疑受意外照

射者 , 应尽早抽血培养。自制的培养液或购买的培养液 , 首

次使用前都必须做预试验 , 与已经过实验验证的培养液作对

比 , 确定能使用。所用仪器性能正常 , 所用试剂能正常使用。

1.2.2　实验中质量控制

1.2.2.1　接种　抽静脉血接种于含混合培养液 (每瓶培养

液内含 RPMI1640, 新生小牛血清 , 庆大霉素 、 肝素钠 、

PHA、 谷氨酰胺适量 , 5%NaHCO3溶液调 pH值为 7.2 ～ 7.4)

的培养瓶内 , 注意无菌操作 , 摇匀 , 浓度适当。培养液的量 、

接种血液量 、 低渗液用量要相互匹配。 正常情况下 , 5 ml培

养液接种 20 ～ 25滴外周全血。如已知是受到大剂量照射的事

故病人要多接种 4 ～ 6瓶。瓶上写清楚受检者姓名或编号及接

种或培养时间。

1.2.2.2　培养　接种后将培养瓶放于 (37±0.5)℃恒温培
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