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微波消解法在全血样品分析中的应用 
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摘要：报道了应用MDS一9000型微波消解系统消解全血样品的实验方法，并且用原予吸收光谱法 

测定了全血中Ca，Mg，Cu，Fe，Mn和Pb 6种元素的含量。与传统涅法消解方法相比，微波消解法 

具有快速、高效和试剂消耗少等优点。 
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微波消解法是 8O年代以后出现的样品分解方 

法。目前 ，该方法已被广泛地用于生物、植物、地质、 

冶金等样品的分析 ]。微波溶样技术在生物样品分 

析中的应用尤为引人注目，借助这种方法可以快速 

溶解头发 、血液 、脑组织和脏器官 、骨骼 等 

多种生物样品。微波溶样的优点源于：①在密闭容器 

内获得的高温和高压导致的快速化学反应；②通过 

调节微波功率可以精确控制反应条件。因此，微波消 

解法更适合于自动化 ]。 

全血样品中无机元素的分析可以通过两种途径 

实现：一是以 TritonX一100水溶液或去离子水直接 

稀释血样后测定 ；二是通过传统的干法(灰化法)、 

湿法(消化法)或微波消解法将血样完全消解后测 

定 J。由于全血中含有大量碱金属、碱土金属盐类和 

蛋白质等，故直接稀释后测定的干扰鞍多。文献中的 

全血微波消解方法操作复杂、不利于分析大量样品。 

本文对全血样品的微波消解实验条件进行了研究， 

获得了一套理想的微波消解条件组合，从而简化了 

实验步骤，使之同时适用于测定血液中的常量、半常 

量和微量元素的分析。 

1 试剂与仪器 

MDS一9000微波消解系统。 

Z一8000原子吸收分光光度计(11立，11本)。 

基体改进剂： 

1．0 mg／mL氯化镧溶液 (用 于 Ca，Mg的测 

定 )。 

1 磷酸氢二铵。其他化学试剂如硝酸，盐酸等 

均为优级纯 。 

水为二次去离子水。 

全血样品： 

医院当日采集的全血加抗凝剂肝素钠后 ，放人 

冰箱 4"C保存备用。 

2 实 验 

1 微波消解全血样品最佳条件的选择 

微波消解过程一般分为预热和消解两个阶段。 

预热过程是在全功率 3O 下加热 2 rain，这一过程 

对样品溶解并不起决定作用，因此，投有包括在优化 

条件之中。影响消解效率的实验条件包括微波功率 

(P)、消解时间(t)和酸的用量( )。 

现以 Fe的测定为例说明最佳条件的选择过 

程。首先预设微波消解系统功率 750 W(全功率)，消 

解时间为10 rain。然后取相同体积(O．1 mL)的全血 

样品数份，依次加入不同体积的硝酸，按照预设程序 

消解后铡定 Fe的浓度，测定结果示于图1(a)。从图 

1(a)可以看出，随着硝酸用量(体积)的增加，Fe浓 

度的铡定值逐渐升高。当硝酸体积超过 0．2 mL后， 
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测定值达到一个稳定值，从而得到最佳酸用量为 

0．2 mL。重复上述实验过程，但保持酸用量不变而 

依次改变微波功率，得到功率与浓度相关图(图 1 

(b))和最佳微波功率(600 w)。在保持微波功率、体 

积相同的条件下，改变消解时间，由相应时间浓度曲 

线(图 l(c))得到最佳消解时间(8．0 rain)。 

2．2 微波消解样品中金属离子的原子吸收光谱法 

测定 

取 1 mL全血样 品于消解罐中，加人 2 mI 硝 

酸，密闭消解罐后放人微波炉 内，按照上述条件消 

解。完成消解后取出消解罐，自然玲却至室温后打 

开，待罐内残余酸蒸气挥发尽后用水(测 Pb时用 

(NH。)：HPO 基体改进剂)洗涤数次，转人 l0 mL 

容量瓶中，定容后摇匀待用。Ca，Mg，Cu和 Fe用火 

焰原子吸收光谱法测定，Mn和Pb用石墨炉原子吸 

收光谱法测定。样品消解后稀释 10倍测定 Cu，Mn 

和 Pb，稀释 5O倍测定 ca和 Mg，稀释 100倍测定 

Fe。测定条件列于表 1、表 2。 
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图1 微波消解实验条件优化曲线 

Fig．1 The experlmental parameters 

optimization processes 

(a)溶样酸用量与 Fe浓度曲线 

(b)微波功率与 Fe浓度曲线 

(c)消解时间与 Fe浓度曲线 

表 1 火焰原子吸收光谱仪工作条件 

Tab-l Insrumental conditions for AAS analysis 

石墨炉原子吸收光谱法(进样量 20 L．氮气流速 200 mL／min) 

2．3 全血样品的湿法消解 

取1-0mL血样于烧杯中，加人4．0 mL硝酸， 3 结果和讨论 
盖上表面皿，置于电炉上加热消解。 

控制温度使样品保持微沸状态。 

消解过程需要补充 2．O～4．0 mL硝酸直至溶 

液变为清亮的淡黄色。继续加热至溶液残余 0．5 mL 

左右 。 

取下烧杯，玲却至室温后，稀释成不同倍数分别 

测定 Ca．Mg．Cu，Fe，Mn和 Pb。 

比较微波消解和湿法消解的时间和硝酸的用 

量，前者在 10 min之内可以完成消解，样品和酸的 

体积比为 1：2；后者需要 25 rain和 6～8倍于样品 

体积的酸消耗。因此，微波消解在节省时间(2．5倍) 

和节约酸消耗(2～3倍 )方面的效率和优点是显而 

易见的。从表 3列出的回收率和精密度实验结果可 
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以看出，微波消解法的回收率、标准偏差(n=6)和变 

异系数等指标普遍接近或优于传统的湿法消解结 

的 图 2为一组正常人 (献血员)全血样品中Ca， 

Mg．Cu，Fe，Mn和 Pb含量的分析结果 其中横坐 

果 因此，用微波消解法溶解全血在实践上是可行 标为含量(范围)，纵坐标为有关离子的含量出现在 

表 2 微波消解法以厦湿法消解法回收率和精密度实验结果 

Tab．2 Recovery and precision results for microwave digesting and wet digesting 

Ca M g 
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图2 正常人(献血员)全血样品中ca．Mg．Cu．Fe，Mn和 Pb含量测定结果的统计分析 

Fig-2 Statistic analysis ofthe concentrations of Ca．Mg．Cu．Fe，M n 

and Pb in blood samples determined using atomic absorption,spectroscopy 

某一浓度范围的例敷(个)。尽管分析样品个数有限 床统计结果完全相符，再次证实微波消解法溶解全 

(1l～15个)，除Cu之外，其他各种离子浓度接近正 血样品的方法具有实用价值。 

常值，不同浓度值出现的几率呈现高斯分布。这与临 
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A study on the m icro—wave digestiong method for the measurement 

0f inorganic elements in the whole blood sample 

‘M A Yue—hong ，CHANG Xu—hong ，LIU Mai—li ’0 

(1．Instrumental Analysis Research Center，Northwest University，Xi an 710069 China； 

2．Laboratory of M agnetic Resonance and Atomic and Molecular Physics，W uhan Institute 
’

of the Physics and Mathematics，Chinese Acdemy of Sciences，W uhan 430071．China) 

Abstract：A micro—wave digesting method for the measurement of inorganic elements in the whole blood 

sampleis presented．The six elements，Ca，M g，Cu．Fe，M n and Pb．were chosen asthe examplestotestthe 

method and their concentrations were measured using atomic absorption spectroscopy．The new method is 

proved to be faster，efficient and to consume less chemicals cordpared with the conventional wet digesting 

method． 

Key words：micro—wave digest；wet digest；whole blood；atomic absorption spectroscopy 
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