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石墨炉原子吸收光谱法测定血铅方法的改进
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摘要： ［目的］ 改进石墨炉检测低浓度血铅国标方法，对测定结果进行不确定度评定。 ［方法］ 应用 0.20%硝酸

和 0.10%曲拉通X-100混合溶液作为稀释剂，0.10%硝酸钯和 0.06%硝酸镁作为基体改进剂，参考仪器推荐测定条件，应

用AA-900T石墨炉原子吸收分光光度计测定血中铅。对所建立的方法进行检出限及定量下限等方法学验证，并应用国家

标准物质对准确度进行评定。 ［结果］ 结果显示：检出限为0.84 μg/L；定量下限为2.80 μg/L；线性范围为2.80~200.00 μg/L；
血铅浓度为 100.00 μg/L时相对标准偏差为 1.24%；对国家标准物质进行测定，检测结果为 112.10 μg/L，落在其标准值及
不确定度范围之内［（120.00±15.00）μg/L］。 ［结论］ 所建立的血铅检测方法各项确认参数符合要求，方法的不确定

性在容许范围内。
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Abstract:  ［Objective］ To improve a method on determination of lead in blood by graphite furnace atomic absorption 

spectrometry and to estimate the uncertainty of the application. ［Methods］ Mixed solution containing 0.20% nitric acid and 

0.10% Triton X-100 was used as diluent, and mixed solution containing 0.10% palladium nitrate and 0.06% magnesium nitrate 

was used as matrix modifier. Referring to the recommended instrument measuring conditions, an AA-900T graphite furnace atomic 

absorption spectrophotometer was applied to determine lead in blood. The limits of detection and the lower limit of quantification of 

the proposed revised measurement were estimated. The accuracy were determined by national standard reference material. ［Results］ 
The detection limit was 0.84 μg/L and the quantification lower limit was 2.80 μg/L. The linear range was 2.80-200.00 μg/L, and the 
relative standard deviation was 1.24% for blood lead at 100.0 μg/L. The concentration of the national standard reference material was 

112.10 μg/L and within the required uncertainty range of (120.00±15.00) μg/L. ［Conclusion］ All parameters of the proposed 

method meet the requirement of the national clinic laboratory technique guideline. The estimated uncertainty of the method falls 

within the acceptable range.
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铅是一种常见的环境污染物，其对人体有多种较为严重

的危害。国外也对血铅检测展开了相关研究［1］。长期低浓度铅

暴露对人体的健康危害包括认知功能障碍［2］，肾损伤等［3］。目

前，国产100号航空汽油的含铅量约为国外100 LL航空汽油

的4倍，飞行人员有可能暴露在含铅量较高的环境中，然而国

内缺少对飞行人员的血铅检测，仅有周林甫等［4］的相关研究

发现，飞行人员血铅浓度约为70 μg/L。为保证飞行人员的身体

健康，避免铅对该职业人群的危害，建立低浓度血铅检测方法

的准确性和及时开展对飞行人员的血铅浓度监测至关重要。

应用石墨炉原子吸收光谱法测定血铅有多种处理方法，如

曹丽玲等［5］应用高温灰化法进行样品前处理，夏卫文等［6］采

用湿法消解的方法进行样品前处理，但此两种方法均较为繁

琐，面对大样品量检测时并不方便。卫生部制定的行业标准

WS/T 174—1999《血中铅、镉的石墨炉原子吸收光谱测定方法》

通过添加一定浓度的硝酸脱去血中蛋白，经高速离心沉淀后直

接上机测定，此法省去样品消解的时间，但需要万转离心机离

心，取血量相对较多，同时由于有机质分离不完全，实际操作

性不强［6］，且由于没有加基体改进剂，灰化温度超过500℃时

铅有较多损失，在干燥、灰化过程易发生“喷跳”现象。李芳［7］、

谢维平等［8］为了消除基体干扰，提高样品灰化原子化温度，加

入基体改进剂进行血铅测定，常用的基体改进剂有磷酸二氢

铵、抗坏血酸、曲拉通X-100、硝酸镁等，添加基体改进剂后直
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接上机进行测定。本研究拟探索石墨炉原子吸收光谱测定血铅

的改进方法。

1   材料与方法
1.1   仪器

AA-900T原子吸收分光光度计（新加坡Perkin-Elmer公司）。

超纯水系统 ：milli-Q Advantage A10（美国millipore公司）。

1.2   试剂

本研究用水为millipore超纯水，符合GB/T 6682—2008《分

析实验室用水规格和试验方法》中一级水要求。铅标准溶液 ：

1 000 mg/L（GBW08619），国家标准物质中心。标准物质 ：冻

干牛血铅、镉成份分析标准物质（GBW09139），均由中国疾病

预防控制中心提供。硝酸（优级纯），北京化工厂产品。曲拉通

X-100（分析纯），北京全新拓达科技有限公司产品。硝酸钯（新

加坡PerkinElmer公司）：10 000 mg/L。牛血 ：自购低本底牛血，

肝素抗凝，-20℃保存，用时放至室温摇匀。

1.3   分析步骤

（1）稀释剂 ：0.20%（体积分数）硝酸和0.10%（体积分数）

曲拉通X-100混合溶液 ：将20 μL的硝酸加入到10 mL纯水中，

再加入10 μL的曲拉通X-100，充分振摇混匀。（2）基体改进剂：

950 μL纯水+50 μL硝酸钯（10 g/L）+10 μL硝酸镁（6%），充分

振摇混匀，即配置成0.10%硝酸钯+0.06%硝酸镁的基底液。

（3）标准溶液配制 ：将1 000 μg/mL铅单元素溶液标准物质用

1%硝酸溶液稀释成50.00 μg/mL标准中间液，再用1%硝酸溶

液配成浓度为0.00、1.25、2.00、2.50、4.00、5.00 μg/mL标准应

用溶液系列。再用牛血为底液分别配制成浓度为0、50、80、

100、160、200 μg/L的血铅标准工作曲线溶液系列。（4）血铅标

准工作曲线溶液系列的处理 ：血铅标准工作曲线系列分别取

出100.0 μL置于1.5 mL具塞聚乙烯离心管内，各加入900.0 μL
稀释剂，充分振摇混匀。（5）样品的处理 ：将冷冻血样取出，

恢复到实验室温度。充分振摇混匀，取出100.0 μL置于1.5 mL

具塞聚乙烯离心管内，加入900.0 μL稀释剂，充分振摇混匀。

（6）检测条件 ：波长283.31 nm，光谱通带0.7 nm，灯电流8 mA，

峰面积积分方法，积分时间5 s，氩气流量250 mL/min，进样量

20 μL，基体改进剂5 μL，石墨炉升温程序见表1。

表1   石墨炉升温程序

名称 温度（℃） 升温时间（s） 保持时间（s） 氩气流量（mL/min）

预干燥温度 110  5 30 250

干燥温度 130 15 30 250

灰化温度 850 10 20 250

原子化温度 1 800 0  5 250

净化温度 2 450 1  3 250

2   结果
2.1   检出限及定量下限

根据《血铅临床检验技术规范》中的规定，方法检出限是

可以确知被检出的最低浓度，血铅测定方法的检测限为空白测

定值标准偏差的3倍。方法定量检测限是在给定的置信水平区

间内可报告样品准确定量的最低浓度，血铅检测定量下限为空

白测定值标准偏差的10倍。本检出限为测定11次试剂空白标

准偏差的3倍，为0.84 μg/L，定量下限为2.80 μg/L。本方法测定

血铅含量线性范围为2.80~200.00 μg/L及其相关系数，结果见

图1，相关系数＞0.999。

 

图1   测定血铅含量标准曲线及相关系数

2.2   精密度

检测不同浓度血铅样品，当浓度为50、100、200 μg/L时，

相对标准偏差分别为14.77%、1.24%和1.69%（n=6）。均满足

《血铅检验技术规范》中对精密度的要求。

2.3   准确度

选取标准物质冻干牛血铅、镉成份分析标准物质

（GBW09139h）作为质控样品，与待测物质采用相同的处理方

法进行检测，检测结果为112.10 μg/L，落在其标准值及不确定

度范围之内［（120.00±15.00）μg/L］。说明所建立的检测方法

可靠，满足检测需要。

2.4   不确定度

2.4.1   不确定度分量   根据测定原理，其血中铅的计算公式为

C=（Cs-C0）×F，式中 ：C—血铅浓度，μg/L ；Cs—由标准曲线

得稀释血样中铅浓度 ；C0—由标准曲线得试剂空白铅浓度 ；

F—血样稀释倍数。由检测方法及公式分析，血铅测定结果的

不确定度来源于 ：分析仪器引入的不确定度 ；光密度量化误

差引起的不确定度分量的评定［9］；标准溶液的相对标准不确

定度 ；工作曲线的相对标准不确定度 ；样品重复测定的相对

标准不确定度。依据单文静等［9］提供的计算方法，得出本实验

方法的不确定度结果（表2）。

表2   不确定度分量一览

不确定度来源 量值
标准

不确定度
相对标准
不确定度

分析仪器引入的不确定度 4.8% 2.45×10-2

光密度量化量化误差引起的不确定
度分量的评定

5.3×10-2 5.80×10-4 1.10×10-2

样品重复测定引入的不确定度 119.8 μg/L 1.21 μg/L 1.01×10-2

标准曲线拟合引入的不确定度 120.7 μg/L 5.49 μg/L 4.55×10-2

铅标准溶液及配置引入的不确定度 1.92×10-2

铅标准溶液的不确定度 1 000 mg/L 2.00 mg/L 2.00×10-3

1 mL移液器引入的不确定度 1 mL 1.88×10-2 mL 1.88×10-2

5 mL移液管引入的不确定度 5 mL 9.50×10-3 mL 1.90×10-3

10 mL容量瓶引入的不确定度 10 mL 2.76×10-2 mL 2.76×10-3

100 mL容量瓶引入的不确定度 100 mL 6.88×10-2 mL 6.88×10-4
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2.4.2   合成不确定度   根据上述分量的计算结果，合成不确定

度为 ：

= =5.71×10-2。

其中，u1—分析仪器引入的不确定度，u2—光密度量化误

差引起的不确定度分量的评定，u3—样品重复测定引入的

不确定度，u4—标准曲线拟合引入的不确定度，u5—铅标

准溶液及配置引入的不确定度，v1~v5—各不确定度量值。

U（c）= ×C=0.057 1×120.7=6.9 μg/mL。

2.4.3   扩展不确定度   扩展不确定度为合成不确定度和所选的

包含因子相乘得到扩展不确定度。扩展不确定度给出一个期望

区间，合理地赋予被测量的数值分布的大部分会落在此区间

内。通常情况下，取包含因子 k=2，则其扩展不确定度为6.9×

2=13.8 μg/mL。

3   讨论
通过实验证明，本方法的准确度、精密度均符合《血铅临

床检验技术规范》的要求，样品不需要消解，简单稀释便可上

机测定。此外，不确定度是实验室质控的重要环节，可度量结

果的可信度以证明结果的适宜性，故参考宋为丽等［10-11］对血

铅不确定度评估的资料，简要评定了测定过程中的不确定度，

证明本实验测定的值为（120.7±13.8）μg/L。
石墨炉法测血铅，是目前公认的一种比较可靠的方法，但

由于全血中含有大量金属元素以及蛋白质，铅元素本身又为一

种低温元素，用石墨炉法测定时，其灰化温度仅为500℃左右，

在此温度下不能有效降低基体干扰。如果提高灰化温度以消

除基体干扰，会造成铅元素损失。因此，在测定过程中，往往

需要添加基体改进剂提高灰化温度，降低背景。在血铅测定的

研究中，常用的基体改进剂有磷酸二氢铵、抗坏血酸、曲拉通

X-100、硝酸镁等，有文献报道，磷酸二氢铵可使灰化温度提高

至600℃，硝酸镁可提高至700℃［12］，预实验过程中发现，灰

化温度在700℃时不能完全消除基体干扰，有时仍会出现背景

较高的问题。而硝酸钯是一种良好的基体改进剂，钯与血样中

的铅形成稳定的络合物，灰化温度可提高至1 000℃以上，既可

消除基体干扰，又不会导致血样中的铅损失，但鉴于成本问题，

少有应用硝酸钯及硝酸镁作为基体改进剂的研究报道。本研究

应用低浓度硝酸钯和硝酸镁作为基体改进剂既解决了常规基

体改进剂所致背景仍稍高的问题，亦兼顾了成本控制，取得了

较好的实验结果。

应用石墨炉直接进样检测血中铅，容易造成石墨管积碳，

影响测定结果。为了减少积碳的产生，可以在石墨管升温程序

中通入少量空气进行灰化（流量50 mL/min，持续15 s）以减少

积碳，但会一定程度的减少石墨管的使用寿命。
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