
前言

在临床检验应用中能够准确检测出血中铅含量

的的仪器是保障职业安全和公共卫生的可靠支

持。美国疾病预防控制中心（CDC）规定血中

铅含量不得高于10 μg/dL[1]。但是，目前还不

知道究竟血中铅浓度达到多少会对人体产生危

害，在临床检验应用时能够提供准确数值和精

确测量的仪器也是很重要的。

在临床检验应用中
采用横向加热技术
石墨炉和塞曼效应
背景校正测定
血中铅

原子吸收

应 用 文 章

临床检验测定全血一般采用石墨炉原子吸收光谱法（GFAAS）。GFAAS具

有成本效益，其检出限远低于CDC规定血铅浓度水平，而且相比于其他更

先进的元素分析技术，ＧＦＡＡＳ对操作人员的要求更低［２］。在本研究

中，我们将对使用恒温平台石墨炉 （ＳＴＰＦ）和横向加热石墨管（Ｔ

ＨＧＡ）技术的PerkinElmer® PinAAcle™ 900T原子吸收光谱仪在临床检验

中测定血液样品中铅含量的应用性进行验证。试验为了简化和减少分析时

间，没有使用与样品基体匹配的血液标准和标准加入法制作校准曲线，而

采用水标准溶液。
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表1. PinAAcle 900T仪器设置

参数 数值

波长:  283.3 nm
狭缝:  0.7 nm
灯电流:  10 mA
积分时间:  4 s
校准曲线类型:  线性过零点

重复次数: 2
标准溶液单位: μg/dL
样品单位: μg/dL
进样体积: 12 μL

BOC:  2 s

表2. 使用带有THGA 石墨管 PinAAcle 900T测定血液样

品中Pb元素含量时的石墨炉升温程序

步骤 温度 升温 保持 氩气 读数 气体

 (̊ C) 时间 时间 流量  类型 

  (sec) (sec)

1 120 5 10 250  Normal

2 140 5 10 250  Normal

3 200 10 10 250  Normal

4 700 10 20 250  Normal

5 1500 0 4 0 X Normal

6 2450 1 3 250  Normal

*注入温度: 110 ˚C 

实验

试剂准备

所有试剂、标准和样品均采用ASTM®I类去离子水 (18 

MΩ • cm) 配制。浓硝酸（HNO3
）（69-70%）为痕量

金属级或更高[3]。

10% Triton® X-100储备液：直接在125mL LDPE瓶中

称取10克Triton® X-100润湿剂(Part No. N9300260)，

去离子水定容至100克，摇匀。

自动进样器清洗溶液：保证2L的自动进样器清洗瓶

中一直有去离子水，加入4mL浓硝酸和100 μL10% 

Triton® X-100溶液，摇匀。

稀释剂/基体改进剂溶液：吸取1mL10%磷酸二氢铵

（NH4H2PO4
，基体改进剂(Part No.N9303445)），加

入到60mL LDPE瓶中，然后加入2.5 mL10% Triton® 

X-100储备液和0.1 mL浓硝酸，最后用去离子水稀释至

50mL。

1% HNO3
溶液：在1L塑料容量瓶中先加入大约500mL

去离子水，然后加入10mL浓硝酸，去离子水稀释定容

至刻度。

标准溶液中间液(10 mg/L)：吸取1mL1000mg/L铅标

准溶液储备液(PerkinElmer Pure, Part No. N9300175)
到125mLLDPE瓶中，用1% HNO3

定容至100g。每月

配制。

标准溶液配制和样品处理

在4个干净的100mL塑料瓶中分别加入1, 2, 4, 6 mL10 

mg/L的标准溶液，然后用1% HNO3
稀释定容至刻度，则

配制的二级标准溶液浓度分别为100, 200, 400, 和 600 
μg/L。

校准曲线标准溶液：在4个1.2 mL干净的自动进样器样

品杯中分别吸取上述二级标准溶液各100μL，然后各加

入900 μL稀释剂/基体改进剂溶液。在自动进样器样品

杯中用移液器枪头反复吹打5-10次以完全混匀样品杯中

的溶液。空白溶液的配制使用1% HNO3
溶液按相同步骤

进行。

样品使用NIST®山羊血中微量元素(SRM 955c)和LyphoChek
全血金属对照浓度1、2、3 (BioRad, 加州Hercules)。在

1.2 mL自动进样器样品杯中直接吸取100 μL样品和900 
μL稀释剂/基体改进剂溶液，照上述方法混匀。

仪器条件

实验所有的测量都使用PinAAcle 900T火焰和纵向

塞曼石墨炉原子吸收光谱仪。光源使用PerkinElmer 

Lumina™ Pb单元素空心阴极灯(Part No. N3050157)，

气体类型为氩气。PinAAcle 900T的仪器设置列于表1，

所有样品测定的石墨炉程序列于表2。

图1. 配置AS 900石墨炉自动进样器的PinAAcle 900T
原子吸收光谱仪
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Standard pyrolytically-coated THGA tubes (Part No. B0504033) 
with integrated platforms were used for all analyses. The 
unique patented design of the THGA tubes provides consistent 
heating and high atomization efficiency for all elements 
including refractory elements. The tube and integrated  
platform are machined from a single block of PerkinElmer 
exclusive, high-density graphite. The transverse heating of 
the tube ensures a uniform temperature distribution along 
the length of the tube, thereby significantly reducing con-
densation of the matrix components and memory effects. 
The longitudinal Zeeman-effect background correction  
provides accurate correction without the loss of light  
associated with transverse Zeeman systems. 

The TubeView™ furnace camera on the PinAAcle 900T was 
used to adjust the pipette tip to the most appropriate depth 
(Figure 2a) and to watch for matrix buildup on the platform 
should it occur. The camera was also used during method 
development to verify the drying steps and ensure that no 
sample boiling or splattering occurred (Figure 2b).

Results and Discussion

Aqueous calibration standards are more convenient to 
use than multiple standard additions steps for Pb in blood 
analyses. It provides for less operator error, lower cost, and 
shorter analysis times than with standard additions or matrix 
matched standards.4 An overlay of the peak plots for an 
aqueous Pb standard (red) and a blood reference material 
(blue) taken on the PinAAcle 900T are shown in Figure 3.  
As expected, in the blood matrix, Pb volatilization is delayed  
relative to the Pb in the standard. However, with the STPF 
conditions used, all Pb atoms are volatilized into a steady-
state temperature environment, regardless of appearance 
time. As a result, each Pb atom contributes equally to the 
atomic absorption process permitting the use of simple aqueous 
standard calibration with resulting accuracy and precision.

Figure 2.  a) AS 900 autosampler alignment as seen using the TubeView 
furnace camera; b) blank sample inside the THGA during method development. 

Figure 3.  Overlay of an aqueous standard (red lines) and a blood reference 
material (blue lines). Solid lines are the analytical signal after background 
correction (AA-BG); dotted lines are the background signal (BG).

Figure 4.  a) Linear calibration curve for Pb samples up to 60 µg/dL.  
b) Linear calibration curve for Pb samples up to 120 µg/dL.
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实验分析测试全部使用集成平台的标准热解涂层THGA
石墨管（Part No. B0504033）。THGA石墨管独有的

专利设计能够对包括高温元素在内的所有元素进行

稳定的加热和高效的雾化。石墨管和集成平台由一块

PerkinElmer专有的高密度石墨加工而成。石墨管横向加

热保证了温度沿管均匀分布，因此显著降低了基体成分

的凝结和记忆效应。纵向塞曼效应背景校正在没有光损

失的情况下提供了准确的校正，而横向塞曼系统则会造

成光的损失。

PinAAcle 900T装配的TubeView™石墨炉摄像头被用来

将进样针调整到最合适的深度（图2a），同时观察平台

上是否有基体沉积。建立方法时，摄像头也被用在观察

干燥步骤是否发生样品沸腾或飞溅（图2b）。

结果和讨论

分析血液中的Pb使用水标准溶液制作校准曲线比使用标

准加入法要方便的多。使用水标准溶液法相比于标准加

入法或基体匹配标准法减少了操作者犯错的机会、花费

更少、分析时间更短4。图3是PinAAcle 900T测定的水

标准溶液（红色）和血标准物质（蓝色）中铅峰型图的

叠加图。正如预期一样，在血液基体中，Pb的挥发要比

在水标准溶液中延后。但是，由于使用了STPF，所有的

Pb原子都在一个稳定的温度环境中挥发，与出现时间无

关。因此，在原子吸收过程中，每个Pb原子都发挥了相

同的作用，因此使用简单的水标准溶液也能得到准确、

精密的结果。
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图2. a）使用TubeView 石墨炉摄像头观察AS 900自动进样器
进样针的位置调整；b）建立方法时观察THGA石墨管内空
白样品

图3. 水标准溶液（红线）和血标准物质（蓝线）的叠加图。实线是
校正空白后的分析信号（AA-BG）；虚线是背景信号（BG）。

图4. a）Pb线性校准曲线，最大浓度为60 μg/dL。

B）Pb线性校准曲线，最大浓度为120 μg/dL。
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虽然本实验校准曲线最大浓度做到60 μg/dL (图 4a)，

但是研究发现仪器的线性可达到120μg/dL或者更高(图 

4b)。这就为分析高浓度样品时减少稀释倍数提供了一

种方法。多次测定血液稀释溶液得到的检出限约为0.23 
μg/dL (3SD)。

由表3可见，测定4个浓度的NIST®标准物质955c-山羊

血中有毒金属的回收率在98-102%范围内；而由表4
可见，测定3浓度BioRad LyphoChek比对样品的回收

率在100-106%范围内。所有实验结果均在标准物质

推荐的范围内。

AS 900自动进样器的使用保证了样品传输的准确

性。AS 900自动进样器探针在分析时不需要为了防止

高浓度样品对后续样品的残留污染而进行任何清洗或

维护。而且能够在需要时对超过校准曲线范围的样品

进行自动稀释。

结论

本文介绍了如何利用我们的仪器在临床检验中测定

血中Pb含量的实例。通过使用带有恒温平台石墨炉

(STPF)、石墨炉横向加热（THGA）系统的PinAAcle 

900T原子吸收光谱仪，使得临床检验中快速、准确测

定Pb成为可能。较宽的线性范围既能满足测定远低于

临界值10 μL/dL的样品，也能满足临床和研究中测定

较高浓度的需求。PinAAcle 900T原子吸收光谱仪非常

适合临床检验测定血中铅含量。
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表3. 使用水标准溶液和石墨炉原子吸收测定NIST® SRM 

955c的结果

样品 推荐值 实验值 回收率

 (μg/dL)  (μg/dL)  (%)

浓度1 0.424 ±0.011 0.431 102
浓度2    13.950 ±0.080 13.8 99
浓度3 27.76 ±0.16 27.6 100
浓度4   45.53 ±0.27 44.8 98

表4. 3浓度BioRad LyphoChek比对样品结果

样品 推荐值* 范围 实验值  回收率

 (μg/dL) (μg/dL) (μg/dL)  (%) 

浓度1   9.58 7.67-11.5 9.83 103
浓度2 27.7    22.2-33.3 29.4 106
浓度3 54.0 43.2-64.8 54.0 100

* BioRad推荐值是其他实验室使用ICP-MS测定的平均值。
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Conclusions

An example of how our instrument can be used in a customer’s 
clinically validated application for lead determination was 
presented here. The speed and accuracy of a customer- 
validated application is made possible by using the STPF  
concept, THGA system and detection with the PinAAcle 900T  
atomic absorption spectrometer. The linear dynamic range 
allows measurement throughout a large range of sample 
concentrations from well below the critical threshold of  
10 µL/dL to much higher concentrations that may be needed 
for both clinical and research applications. The PinAAcle 
900T atomic absorption spectrometer is suitable for clinical 
use in customer-validated applications for the measurement 
of lead in blood.
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Although for this analysis, the instrument was calibrated up 
to 60 µg/dL (Figure 4a), it can be shown that the instrument 
is linear up to 120 µg/dL or higher (Figure 4b). This provides 
a means of minimizing the number of sample dilutions that 
are required for high-level samples. Multiple measurements 
of the blood diluent solution produced an estimated detection 
limit of 0.23 µg/dL (3SD). 

The NIST® standard reference material 955c, Toxic Metals in 
Caprine Blood, showed recoveries ranging from 98-102% 
for all four levels (Table 3). The tri-level BioRad LyphoChek 
Control samples showed recoveries from 100-106% (Table 4). 
All experimental values easily fell into the reference value 
range. 

Table 3.  Results for NIST® SRM 955c using aqueous calibration 
standards and GFAAS.

 Reference Experimental 
Sample Value Value Recovery 
 (μg/dL) (μg/dL) (%)

Level 1 0.424 ±0.011 0.431 102

Level 2 13.950 ±0.080 13.8 99

Level 3 27.76 ±0.16 27.6 100

Level 4 45.53 ±0.27 44.8 98

Table 4.  Results for tri-level BioRad LyphoChek Control 
samples. 

 Reference  Experimental  
Sample Value* Range Value Recovery 
 (μg/dL)  (μg/dL) (μg/dL)  (%)

Level 1 9.58 7.67-11.5 9.83 103

Level 2 27.7 22.2-33.3 29.4 106

Level 3 54.0 43.2-64.8 54.0 100

* BioRad reference values represent an average from laboratories 
using ICP-MS.

The AS 900 furnace autosampler was used to ensure  
accurate delivery of the sample. The AS 900 autosampler 
probe did not require any cleaning or maintenance between 
analytical runs to prevent carryover from high-level samples. 
It can also provide automated dilution of samples outside of 
the calibration range, if necessary. 

For a complete listing of our global offices, visit www.perkinelmer.com/ContactUs

Copyright ©2011, PerkinElmer, Inc. All rights reserved. PerkinElmer® is a registered trademark of PerkinElmer, Inc. All other trademarks are the property of their respective owners.
 
009635_01

PerkinElmer, Inc. 
940 Winter Street 
Waltham, MA 02451 USA 
P: (800) 762-4000 or 
(+1) 203-925-4602
www.perkinelmer.com


