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　 　 摘要： 针对采用石墨炉原子吸收光谱法测定血、 尿铅的

实验室普遍存在的准确度、 精密度及检测结果的重现性较差

等现象， 结合标准、 规范和各实验室的实际情况， 探讨实验

室在检测过程中关于采 （留） 样、 样品的储存及所选择的检

测方法等存在的共性问题， 并提出针对性的解决方案， 旨在

进一步推动和提高生物样品检测实验室的整体水平。
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目前报道过的血、 尿铅测定方法较多。 石墨炉原子吸收

光谱法因所需样品量少、 检测限较低而被广泛应用， 但也普

遍存在一些问题。 血、 尿铅测定属微量分析范畴， 任何细微

的内、 外界因素都可能影响其结果的准确性、 可靠性， 所以

质量控制在血、 尿铅整个分析过程中非常重要。 我们结合多

年的血、 尿铅分析经验， 对一些实验室在石墨炉原子吸收光

谱法测定血、 尿铅过程中常忽略的一些技术细节作初步探讨。
１　 方法

１ １　 血铅

血铅的石墨炉标准测定方法主要有： （１） 根据 《血中

铅、 镉的石墨炉原子吸收光谱测定方法》 （ＷＳ ／ Ｔ １７４—１９９９）
（简称酸脱蛋白法）， 用酸脱蛋白离心后取上清液进行分析；
（２） 根据 《血中铅的石墨炉原子吸收光谱测定方法》 （ＷＳ ／ Ｔ
２０—１９９６） （简称直接稀释法）， 以聚乙二醇辛基苯基醚

（ＴｒｉｔｏｎＸ⁃１００） 为基体改进剂进行分析。
１ ２　 尿铅

尿铅的石墨炉标准测定方法主要有： （１） 根据 《尿中铅

的石墨炉原子吸收光谱测定方法》 （ＷＳ ／ Ｔ １８—１９９６）， 以磷

酸二氢铵、 抗坏血酸为基体改进剂进行分析； （２） 以钯盐、
硝酸为基体改进剂进行分析［１， ２］ ， 该方法已由中国疾病预防

控制中心研制并报批为标准检测方法 （目前未发布）。
２　 质量控制

２ １　 分析前的质量控制

２ １ １　 采样器皿的准备

２ １ １ １　 采样器皿的验收　 应对同批次采样容器 （采血管、
血液储存管、 尿液储存容器等） 和用品 （针、 乙醇、 溶液、

棉签、 尿杯等） 按照 ５％～１０％的比例进行抽检， 确定其铅浓

度 （或含量） 检测结果应低于方法定量下限。 需要低温储存

的容器， 应进行低温冷冻实验和验证。
２ １ １ ２　 采样器皿的容积 　 采样容器容积至少应该大于检

测要求使用量， 且易于分装移出。 （１） 尿铅分析： 尿样的采

集至少应在 ５０ ｍｌ 以上， 才能保证采集的尿样具有代表性， 故

采尿容器的容积须确保在 ７０～ １００ ｍｌ。 （２） 血铅分析： 采血

管的容积最好在 ２～ ３ ｍｌ。 采血管容积较小 （如 １ ｍｌ）， 所采

集的血样量较少， 不具有代表性， 同时影响血样分析的复测、
留存等； 采血管容积较大 （如 ５ ｍｌ）， 会带来取样较为困难、
移液器较易碰擦采血管内壁增大血样污染的几率、 全血难以

完全与抗凝剂充分混匀而易产生凝血现象等问题。
２ １ １ ３　 血铅分析所需抗凝剂的选择 　 采血管抗凝剂的种

类应根据不同的血铅测定方法进行选择。 目前市售的真空采

血管所使用的抗凝剂主要有肝素盐及 ＥＤＴＡ 盐两大类。 直接

稀释法测定血铅对抗凝剂的种类不作特殊要求。 酸脱蛋白法

因其前处理方式而对抗凝剂有较高的要求， 须采用肝素盐抗

凝， 如使用 ＥＤＴＡ 盐抗凝剂会使得分析结果偏低， 不同抗凝

剂对血铅结果的影响情况见表 １。
表 １　 酸脱蛋白法抗凝剂对血铅结果的影响 μｇ ／ Ｌ

血样编号 肝素盐抗凝 ＥＤＴＡ 盐抗凝

１ ２８５ ２６６

２ １７１ １５９

３ ３７６ ３５１

４ ２５５ ２３９

５ １８６ １７０

６ ４５３ ４０８

Ｐ 值 　 　 　 　 ＜０ ０１

２ １ ２　 采样时的注意事项

２ １ ２ １　 样品空白　 在样品采集的过程中， 同时制备 ３ 套样

品空白。 血液样品空白为用采血针模拟采集去离子水加入采

血管中， 尿液样品空白为模拟采集去离子水加入尿液容器中，
并与样品同时运输和储存。
２ １ ２ ２　 血样采集 　 采集血样时要彻底清洁静脉穿刺部位

的皮肤， 使用无铅注射器、 试管、 抗凝剂等； 采血后要充分

混匀、 完全抗凝。 总之， 防止标本污染和血液凝集是关键。
采血量须在 １～３ ｍｌ， 且不能超过真空采血管抗凝作用所注明

的最大采血量。
真空采血管因材质、 制备工艺、 抗凝剂纯度等因素的限
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制， 铅污染的现象始终存在。 当采血管中含有 ５ ｎｇ 的铅污染

物时， 采血量为 ０ ５ ｍｌ 则血铅污染水平 （血铅测定值比真值

高） 约 １０ μｇ ／ Ｌ； 当采血量为 ２ ｍｌ 时则血铅污染水平约

２ ５ μｇ ／ Ｌ。 因此， 考虑到血样的取样、 复测及采血管可能的

污染， 采血量不宜少于 １ ｍｌ。 血液中的铅 ９０％以上与红细胞

相结合， 其余在血浆中。 当采血量较大 （＞３ ｍｌ） 时较易产生

凝血现象 （即血中大量红细胞凝集成块状）， 直接影响取样的

代表性， 即所取的用于处理或稀释的血液中红细胞大幅减少，
最终使得血铅测定结果偏低。
２ １ ２ ３　 尿样采集 　 尿样留取后， 应在尽短的时间内测定

相对密度， 再按照方法要求加入一定量的浓硝酸， 以防尿瓶

内壁吸附尿样中的铅。
２ １ ３　 样品的储存　 在样品的储存过程中， 样品中的待测物

成分和性质不能发生改变； 要防止因泄漏、 挥发、 吸附、 腐

败变质和化学反应等作用造成待测物的损失和样品集体的变

化； 要防止污染。 酸脱蛋白法中血样保存有 ４℃冷藏及－１８℃
冷冻两种方式。
２ １ ３ １　 ４℃储存血样　 分析人员须注意冰箱冷藏区不同位

置的温度差异。 一般来说， 压缩机的制冷出风口在冰箱中靠

里的部位， 温度在－１℃ ～０℃， 较冷藏区的其它部位低， 当存

放的血样放置在此位置时， 可能会造成检测结果的偏低。 采

用酸脱蛋白法测定血铅的实验室因血铅样本存放位置不当而

造成血铅检测结果偏低的现象较为普遍。
我们做过相关实验， 随机采 １０ 名接触者双份血样置于

４℃冰箱中存放 １０ ｄ， 其中一组血样靠冰箱背存放， 另一组血

样 ４℃远靠冰箱门存放， 结果显示， 靠冰箱门一组的血铅值明

显高于靠冰箱背的一组， 两组血铅检测结果差异有统计学意

义 （Ｐ＜０ ０１）。 见表 ２。 其原因可能是当压缩机处于工作状态

时靠近冰箱背部温度较冷藏室其它部位低 （略低于 ０℃）， 而

当压缩机暂停工作时冷藏室所有部位温度基本一致， 使得靠

近冰箱背部存放的待测血样处于重复冻融状态， 在以硝酸溶

液提取过程中血样较易出现凝块而使得提取效率偏低。 我们

建议采用酸脱蛋白法测定血铅时， 于 ４℃冷藏条件下贮存血样

须放置在远离压缩机制冷出风口的位置。
表 ２　 ４℃冰箱存放位置对血铅结果的影响 μｇ ／ Ｌ

血样编号 靠冰箱门存放 靠冰箱背存放

１ １３９ １１５

２ ３２５ ２８４

３ ３７６ ３２８

４ ２０８ １８９

５ ５３６ ４８８

６ ２７３ ２４７

７ １５９ １４９

８ ２３１ ２２０

９ ２８４ ２４６

１０ １７６ １６２

２ １ ３ ２　 －１８℃储存血样　 血样尽量避免重复冻融， 否则会

造成血铅结果偏低。
２ ２　 分析时的质量控制

２ ２ １　 分析方法的特点　 分析人员在选择确认分析方法前，
须充分了解不同分析方法的特点， 并通过对各方法的充分论

证及评估后， 择优选择最适合本实验室条件的分析方法。
２ ２ １ １　 血铅 　 血铅的两种石墨炉标准测定方法各有其优

缺点， 且对仪器所配置背景校正装置的要求有一定差异。 （１）
酸脱蛋白法： 与直接稀释法相比， 优点主要是在一定程度上

降低了血样基体的干扰； 对石墨炉光谱仪的背景装置要求不

高， 市售较为普遍的氘灯、 塞曼扣除背景装置均能满足方法

准确度、 精密度要求。 缺点主要有需配制工作曲线， 对硝酸

试剂的纯度提出较高的要求， 我们的经验是一般国产分析纯、
优级纯硝酸试剂需要进一步纯化再使用， 否则会使得其空白

值较高， 直接影响方法的检出限和定量下限； 操作步骤相对

较为繁琐， 增加了实验的难度和费用。 对于分析过程中常出

现血中蛋白等与上清液不完全分离， 造成自动进样器吸样不

畅， 且注样入石墨管中时样品溶液不能顺利进入石墨管底部，
直接影响测定结果准确度的情况， 可采取自动进样器先吸入 ２
～４ μｌ ０ １％ ＴｒｉｔｏｎＸ⁃１００ （ｖ ／ ｖ） 溶液再吸取样品溶液的方法。
（２） 直接稀释法： 主要有样品前处理简单、 对试剂要求不高

等优点； 但也存在血样基质复杂、 干扰较高， 对石墨炉光谱

仪的背景装置要求较高， 仅塞曼扣除背景装置能满足方法准

确度、 精密度要求等缺点。 对于在进样一定次数后石墨管中

会出现 “积炭”， 直接影响分析测试的准确度现象， 一般可以

通过适当减小样品进样量并同时提高 “净化” 温度、 在升温

程序中通入一定流量的空气进行灰化 （流量 ５０～ ２５０ ｍｌ ／ ｍｉｎ，
持续 ５～１５ ｓ） 两种技术手段减轻或消除 “积炭” 现象， 但同

时前者使得方法的检出限、 定量下限较高， 而后者在一定程

度上降低了石墨管的使用寿命。
２ ２ １ ２　 尿铅　 尿铅的两种石墨炉测定方法中， 从使用效

果 （包括方法准确度、 精密度等） 及经济方面考虑均显示钯

基体改进剂较磷酸二氢铵、 抗坏血酸基体改进剂更加优越。
（１） 磷酸二氢铵、 抗坏血酸为基体改进剂法： 磷酸二氢铵基

体改进剂中含有抗坏血酸， 使得石墨管的使用寿命缩短， 进

样 １００～２００ 次便需更换； 不适合进行大量样品的测定； 在进

样过程中样品灰化不彻底， 尿中基质无法去除干净， 背景干

扰多； 升高灰化温度吸光度的响应会降低； 改进剂中含有抗

坏血酸， 在 ４℃中只能保存 １ 个月。 （２） 钯基体改进剂法： 除

钯盐外， 只含有浓度为 １％左右的硝酸， 不影响石墨管的使用

寿命、 使用周期长； 可在冰箱中保存 １ 年； 样品灰化温度较

高， 在 ８００℃ ～１ １００℃， 尿中基质去除较为干净， 背景干扰少，
且适合进行批量样品的测定。 两种方法配置有氘灯、 塞曼扣除

背景装置的石墨炉光谱仪均能满足方法准确度、 精密度要求。
２ ２ ２　 样品前处理

２ ２ ２ １　 血铅　 两种标准检测方法前处理方式不同。 （１）
酸脱蛋白法： 硝酸的浓度最好控制在 ５％ ～６％ （ ｖ ／ ｖ）。 硝酸
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数±标准差表示， 采用 ｔ 检验， 计数资料应用 χ２检验， 以 Ｐ＜
０ ０５ 为差异有统计学意义。
２　 结果

两组患者肺功能检测指标 ＦＶＣ、 ＦＥＶ１ ０、 ＭＶＶ 出院时与

出院后第 ６、 １２ 个月情况及比较见表 １。
表 １　 两组患者肺功能检测指标出院时与出院后比较

指标 出院时 第 ６ 个月 第 １２ 个月

观察组

　 ＦＶＣ （Ｌ） ２ ４２±０ ３５ ２ ４４±０ ３３ ２ ３２±０ ２８

　 ＦＥＶ１ ０ （Ｌ） ２ ０３±０ ０８ ２ ０６±０ １２ ２ １１±０ ３０△

　 ＭＶＶ （Ｌ ／ ｍｉｎ） ６１ ４０±１ １６ ６０ ９５±１ ０７ ６１ ３０±１ ５１△

对照组

　 ＦＶＣ （Ｌ） ２ ３０±０ ３３ ２ ２７±０ ２６ ２ ２９±０ ３２

　 ＦＥＶ１ ０ （Ｌ） ２ ０４±０ ０９ ２ ００±０ １４ １ ８７±０ ０９∗

　 ＭＶＶ （Ｌ ／ ｍｉｎ） ６１ ２７±１ ２０ ６１ ２７±１ ６１ ５８ ７５±１ ４５∗

注： 经 ｔ 检验， ∗， 与出院时比较， Ｐ＜０ ０１； △， 与对照组比较， Ｐ＜０ ０１。

此外， 观察组患者呼吸道感染频率 （４３ ７５％） 明显低于

对照组 （６８ ７５％）， 两组间差异有统计学意义 （Ｐ＜０ ０５）。
３　 讨论

观察组发生呼吸道感染例数明显低于对照组， ＦＶＣ、
ＦＥＶ１、 ＭＶＶ 出院时与出院后第 ６、 １２ 个月比较差异无统计学

意义 （Ｐ＞０ ０５）。 造成尘肺病患者肺功能减低的主要原因是

呼吸道的慢性炎症、 细支气管狭窄、 肺间质纤维化、 肺气肿

等， 而延续肺康复护理使病人得到了持续的肺康复训练， 呼

吸训练、 运动训练、 排痰训练可增强呼吸肌和辅助呼吸肌的

肌力和耐力， 保持气道通畅， 加上合理的饮食， 可进一步提

高机体抵抗力和呼吸肌耐力。 适时的健康宣教和心理护理，
可树立病人正确的健康理念和生活方式， 提高自觉持续肺康

复训练的依从性。 所以， 观察组 ＦＶＣ、 ＦＥＶ１ ０、 ＭＶＶ 出院时

与出院后比较无明显下降， 呼吸道感染的次数也明显减少。
对照组 ＦＶＣ、 ＦＥＶ１ ０、 ＭＶＶ 出院时、 出院后第 ６ 个月、

第 １２ 个月呈逐渐下降趋势， 且第 １２ 个月 ＦＥＶ１ ０、 ＭＶＶ 明显

低于出院时， 差异有统计学意义 （Ｐ＜０ ０１）； 出院后第 １２ 个

月肺功能检测指标比较对照组明显低于观察组， 差异有统计

学意义 （Ｐ＜０ ０１）。 这是由于尘肺病患者出院时虽已掌握肺

康复训练技能并接受出院指导， 但出院后失去护士的提醒及

护理监管， 大多数患者回到单位继续工作， 随时间的延长，
角色的转变， 康复训练的依从性逐渐降低。 本观察提示， 延

续护理在尘肺患者中的应用效果较好， 能持续有效增强尘肺

患者的呼吸肌肌力和耐力， 改善肺功能， 减少感染频次， 缓

解和延缓尘肺病的进展， 提高患者生存质量。
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浓度低于 ４％ （ｖ ／ ｖ） 时样品分层不彻底的现象较为显著 （仅
有微量沉淀）， 浓度较高 （ ＞７％） 时萃取分层明显， 但血样

加入时易出现凝块， 可能造成提取效率偏低， 且酸度过高测

定时对石墨管损害较大， 影响石墨管使用寿命。 （２） 直接稀

释法： ＴｒｉｔｏｎＸ⁃１００ 的体积浓度应控制在 ０ １％ ～ ０ ３％ （ ｖ ／ ｖ）。
浓度太低失去降低血样表面张力的作用； 浓度太高， 血样在

石墨炉干燥过程中产生较多的泡沫溢出石墨管， 影响测定结

果的准确度。 本方法中硝酸的存在主要是起基体改进剂的作

用， 最佳浓度应在 ０ １％～０ ２％ （ｖ ／ ｖ）。 硝酸浓度太低不能达

到基体改进的目的； 硝酸浓度太高使血液红细胞等变性， 加

速血液红细胞等的沉降， 直接影响自动进样器取样的代表性。
２ ２ ２ ２　 尿铅　 受个体的饮食等影响， 不同个体、 不同时

段所留尿液的基体波动较大， 分析人员须根据实际分析情况，
适当调整 （增加） 尿样稀释剂中硝酸的浓度降低干扰， 提高

测定的精密度和准确度。 例如以磷酸二氢铵、 抗坏血酸为基

体改进剂的测定方法， 对于基体特别复杂的尿样稀释液中需

另加入 ２％～４％ （ｖ ／ ｖ） 的硝酸； 以钯盐为基体改进剂的测定

方法， 对于复杂基体的尿样稀释液中需另加入 ４％ ～ １０％ （ ｖ ／
ｖ） 的硝酸。
２ ２ ３　 工作曲线的配制

２ ２ ３ １　 空白血样 　 配制血铅工作曲线的空白血样可以是

低本底牛血， 也可采用低本底人血、 羊血等。
２ ２ ３ ２　 空白尿样 　 配制尿铅工作曲线的空白尿样须是不

接触铅的正常人混合尿样。
３　 讨论

综上所述， 从事生物样品检测的实验室应依据国家有关

规定、 标准和规范， 建立一套可行的质量保证体系， 对采样

前的准备、 采 （留） 样、 样品的运输与储存、 实验室分析等

每一环节按照 《质量手册》 要求进行控制。
采样及分析人员的素质是保证检验结果质量的关键因素，

应进行相应培训， 使其专业知识和技能不断提高和更新， 保

证测量数据的准确性及可比性。
采用标准的分析方法是保证最终结果准确、 可靠的基础，

执行标准方法的目的是为了保证分析结果的重复性、 再现性

和准确性。 分析人员应根据不同标准方法的特点来选择适合

自己实验室条件的标准方法。
参考文献：
［１］ 郑丹， 陆慧萍， 张裕曾  尿铅、 镉的石墨炉原子吸收光谱测定方

法研究 ［Ｊ］ ． 环境与职业医学， ２００９， ２６ （１）： ６５⁃６８
［２］ 李春玲  尿中铅、 镉石墨炉原子吸收光谱测定方法 ［ Ｊ］ ． 卫生研

究， ２００２， ３１ （４）： ３０３⁃３０４

·０４２· 中国工业医学杂志　 ２０１７ 年 ６ 月第 ３０ 卷第 ３ 期　 　 Ｃｈｉｎｅｓｅ Ｊ Ｉｎｄ Ｍｅｄ　 Ｊｕｎｅ ２０１７， Ｖｏｌ． ３０ Ｎｏ． ３　 　


	石墨炉原子吸收法测定血、尿铅问题的探讨
	页面提取自－工业医学2017年3期(1)-26.pdf

