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表 !$酒样品中甜蜜素的测定结果"!J@AW#

:FPWM!$2MQM?ABCFQBKC ?MTHWQTKR‘BCMTFA[WMT
样品 检出数 最小值 最大值
白酒 8 696"D D69E

黄酒 D 6965b D"9D

葡萄酒 5 #Eb E"!

7$结论
本试验采用超高压液相<质谱联用技术测定市

售 76 种酒中甜蜜素的含量’ 该方法较为灵敏(高
效’ 样品测定结果表明$白酒(黄酒和葡萄酒中存
在滥用甜蜜素现象$应该引起重视’
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实验技术与方法
石墨炉原子吸收法快速测定血铅的研究

黄逊!黄会秋
!平阳县疾病预防控制中心"浙江$平阳$758#66$

摘$要!目的$建立一种新的石墨炉原子吸收法测定血铅的快速方法% 方法$采用含 #6 AW@0硝酸与 D AW@0过

氧化氢的混合提取液!脱去全血中的蛋白!以硝酸钯#! J@0$为基体改进剂!石墨炉原子吸收光谱法直接上机测定%

结果$线性范围 6 d!66 !J@0!最低检出限 # !J@0!加标回收率 EE9!ed!!697e!相对标准偏差为#H<0$79#ed
"9!e% 结论$该方法已成功应用于全血样品的铅测定!结果满意%
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$$铅是对人体有毒性作用的重金属$广泛存在于
人的生活环境和食物链中$当生活环境不变$铅暴
露基本稳定的情况下$血铅能反映近期人体铅接触
水平$也在一定程度上反映体内的铅负荷和危害’
研究表明$血铅是当前最可行(最能灵敏反映铅对
人体危害的指标 )!* ’

血铅的测定方法有石墨炉原子吸收光谱法
"41//*# )5 g7* (微分电位溶出测定法)# g8* (氢化物原
子荧光光度法)D*等$石墨炉原子吸收光谱法因其操作
简便(灵敏度高$一直作为血铅分析的首选方法’ 目
前血铅的前处理$主要有消解"化#法与直接法’ 本
研究采用含 #6 AW@0硝酸与 D AW@0过氧化氢的混合
提取液$脱去全血中的蛋白$以硝酸钯"! J@0#为基体
改进剂$石墨炉原子吸收光谱法直接上机测定’ 测定
过程简单(步骤少$不易受污染$效果良好’

!$材料与方法
!9!$仪器与试剂

//E66 原子吸收分光光计(/*E66 石墨炉自动
进样器(铅空芯阴极灯(热解涂层平台石墨管(
8#76.高速冷冻离心机"配 !98 或 5 AW转子#’

铅标准溶液"! 666 AJ@0$国家标物中心#(硝酸
"超纯#$硝酸钯$过氧化氢(硝酸镁(磷酸二氢铵"均
为优级纯#$水"电导率 q7 !*@ZA#’

混合提取液%含 #6 AW@0硝酸与 D AW@0过氧化
氢的水溶液’
!95$方法
!959!$样品前处理

用微量移液器吸取 566 !W血样置于 !98 AW塑
料离心管中"经 ! m" 硝酸浸泡(凉干#$加入 E66 !W
混合提取液 "见 !9! 部分#$旋涡混合 ! ABC$静置
56 ABC$!5 666 ?@ABC$# c冷冻离心 D ABC$吸取上清
液上机测定’
!9595$测定条件

测定波长 5E797 CA$空心阴极灯电流 !6 A/$狭
缝 69b CA$测定方式为峰面积$进样体积 56 !W$基
体改进剂 8 !W$石墨炉升温程序见表 !’

5 $结果与讨论
59!$样品前处理建立

血液基体复杂$其有机和无机成分都会对血液

$$ 表 !$石墨炉升温程序

:FPWM!$4?F[GBQMRH?CFZMQMA[M?FQH?M[?KJ?FA

程序
温度
"c#

斜波时间
"T#

保留时间
"T#

氩气流量
"AW@ABC#

干燥 ! !!6 8 76 586

干燥 5 !76 !8 76 586

灰化 ! 666 !8 76 586

原子化 5 !66 6 8 6

清洗 5 #86 ! 7 586

中铅元素的测定产生干扰’ 目前血铅的前处理$主
要有消解"化#法与直接法’ 前者为湿法消化 )b* (微
波消解 )E*与干法灰化 )"* $后者为全血稀释 )7* (强酸
脱蛋白 )!6*等’ 消解"化#法能较好地去除基体的有
机干扰$但前处理时间较长$操作步骤多$易受污
染$同时由于方法本身的限制$稀释倍数较大$检出
限相对较高’ 直接法采用全血稀释$易致石墨管积
碳$精密度不佳’ 强酸脱蛋白能够将血液中的绝大
部分有机物沉淀分离$能较好地去除基体干扰$但
较高的酸度使石墨管使用寿命降低’ 因此本试验
采用强酸脱蛋白法$但在酸液中加入一定量的过氧
化氢$即采用含 #6 AW@0硝酸与 D AW@0过氧化氢的
混合提取液$提取全血中的铅’ 结果表明$既不影
响血液中铅的提取$又降低了提取液的酸度$效果
良好’
595$样品提取液的组成确定
5959!$过氧化氢含量

分别用含 5(#(D(E(!6(!5 AW@0过氧化氢 "按
!66e折算#的水溶液$按+!959! 样品前处理,中漩
涡混合 ! ABC 来操作$结果表明$由于 E AW@0及以上
的过氧化氢添加量$反应过于激烈$提取液直接溢
出离心管$故综合考虑过氧化氢的氧化能力$本试
验选择 D AW@0的过氧化氢’
59595$硝酸含量

分别用含 !6(56(76(#6(86(D6(E6(!66 AW@0硝
酸与 D AW@0的过氧化氢的混合提取液$按 +!959!
样品前处理,操作$结果表明$!6 d76 AW@0的硝酸
含量未能有效地脱除血液蛋白$#6 AW@0及以上的
硝酸含量$酸层未见红色$澄清透明$脱蛋白效果显
著’ 考虑到酸度过高$影响石墨管使用寿命$本试
验选择 #6 AW@0的硝酸含量’
597$提取时间的选择

分别选用 8(!6(!8(56(76 ABC 提取时间$用含
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有 #6 AW@0硝酸和 D AW@0过氧化氢的混合提取液$
按+!959! 样品前处理,操作$结果表明$8 d!6 ABC
的提取时间未能有效地脱除血液蛋白$!8 ABC以上
脱蛋白效果显著$本试验选用 56 ABC’
59#$基体改进剂的选择

方法选择磷酸二氢铵 "56 J@0#(磷酸二氢铵
"56 J@0# m硝酸镁"7 J@0#(硝酸钯"! J@0#(硝酸钯
"! J@0# m硝酸镁"7 J@0## 组基体改进剂$分别比
较了以 698e硝酸溶液与混合提取液"!9! 部分#配
制的标准溶液的原子化过程’ 试验表明$添加硝酸
钯时$灰化温度较磷酸二氢铵要高 766 d866 c$原
子化时背景较低$考虑到硝酸镁相对较高的空白因
素$方法最终选择以硝酸钯为原子化基体改进剂’
598$原子化条件

方法在仪器推荐的铅元素测定条件下$进行了
适当的改进%%降低干燥与灰化的斜波升温速率$
即延长斜波时间&&增长干燥与灰化的保留时间’
试验最后选定的原子化条件如表 ! 所示$试验过程
未发现干燥与灰化过程的+暴沸,现象$原子化过程
顺利’
59D$线性方程与检出限

用混合提取液 "!9! 部分#为溶剂配制标准系
列%6(8(!6(56(76(86(E6 !J@0$测定其吸光度值$经
回归处理得到标准曲线回归方程 /f6966! "8 < m
6966! b "/%标液浓度$ <%峰面积#$相关系数 #f
69""" !’ 连续测定试剂空白吸光值 !5 次$用 7 倍
空白溶液的吸光值的标准偏差除以方法曲线斜率$
得出上机液检出限为 69E !J@0$折算为方法检出限
为 # !J@0’
59b$回收率与精密度

选取 7 个不同浓度水平的血液样品$各按其
698(!(5 倍添加铅标液$做回收率试验$结果见表 5’
回收率在 EE9!e d!!697e之间’

表 5$样品回收率测定结果
:FPWM5$2MQM?ABCFQBKC ?MTHWQTKRTFA[WM?MZK̂M?L?FQM
样品
序号

本底值
"!J@0#

加标量
"!J@0#

测得值
"!J@0#

回收率
"e#

! !#97

5 DE96

7 !b#96

b98 5!97 "D98
!896 5"96 "b9"
7696 #59D EE9!
7696 !6896 !!697
D696 !5896 "89D
!5696 !E596 "!95
"696 58896 "#9E
!E696 7D796 !6895
78696 86"96 "!9#

$$选取 7 个不同浓度水平的血液样品$按本法测
试$分别平行测定 D 次$考查方法精密度$结果见表
7’ H<0为 79#ed"9!e之间’

表 7$精密度试验结果
:FPWM7$:GM?MTHWQTKR[?MZBTBKC QMTQ

样品
序号

D 次测定值"!J@0#
H<0
"e#

! !795 !898 !595 !#9" !79b !89! "9!

5 Db97 D59" b59! D#9E D"97 b!9D 89#

7 !bE96 !DD96 !E!96 !b#96 !D"96 !b"96 79#

59E$质控样测定
取冻干牛血铅标准质控样品分别按 4Xk

6"!7" 和 4Xk 6"!#6 方法测定$测定值分别 !!" 和
7D! !J@0$结果均在定值范围内’

7$小结
本试验采用硝酸与过氧化氢的混合处理液沉

淀血液中蛋白$能较好地去除基体的干扰$并降低
了单一强酸 )"*处理液的酸度$有效地减少对石墨管
的损害&校准曲线不加空白血样$直接用混合处理
液配制$采用磷酸二氢铵与硝酸镁作基体改进剂直
接测定上清液中的铅$测定过程简单(步骤少$不易
受污染$结果准确可靠$效果良好$适用于健康人群
和职业接触者血铅的测定’
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