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血浆中微量汞的消化及冷蒸气原子吸收法测定

沈红梅 孔庆洪

汞进入血浓或组织后
,

迅速与蛋 白结合

形成蛋白汞
,

基本上已失去了其原有金属 离

子的特性
,

无法直接用化学反应进行鉴定
,

必须破坏有机质后
,

使蛋白汞变成汞离子才

可进行直接测定
。

鉴干汞在破坏过程中易挥发而损失的特

点
,

国内外科学工作者曾对汞检体有机质破

坏方法做了许多工作 但多数方法仅适用于

食 品中微量汞的测定
‘ ,

或尿汞的测定
“ ,

或机体某些组织的 汞 测 定
‘ 。

也曾报道血中汞的测定
,

但须用大量

血液消化后才可进行
”

若在密闭容 器 内

消化后进行体液内微量汞测定
,

则须特殊设

备
、 。

血浆中微量汞测定 尚未见 报 道
,

我

们在文献 《 基础上
,

进行研究改迸
,

应

用实验室常用仪器
,

对血浆中有机质破坏与

其中微量汞的测定方法作了研 究
。

发 现 用
‘ 一 。一 、

消化方法既简便又

省 时
,

经
一

汞测定仪测定
,

得 到了满意

的回收率和结果
。

具体方法如下

实验 部分

仪 器设备
一

测 汞仪 上海华光仪器仪表

厂

汞蒸气在  !人有强吸收
, 一  测汞

仪对 入紫外光强度的测定
,

是利用间接

测定法
,

即利用 人紫外光激发荧光物质

并产生可见光
,

再通过光电转换器件用电表

或记录仪显示紫外光强度的变化量
。

消化仪器 圆底烧瓶
,

标准磨

口直型冷凝管
。

电热沙浴 。一 ℃
,

由变压器

调节温 度
。

玻璃仪器处理方法
”,

所有玻璃仪器经肥皂粉洗刷后
,

用 自来

水冲净
,

然后在
‘ 的 溶液中浸抱一

夜
,

取出后用蒸馏水冲三遍
,

再用去离子水

冲洗 一 遍
,

烘干
、

试 剂及药品

石 分析超纯
‘

一 优级纯
、

分摇斤纯

还原剂  溶液

称取 分析纯
,

加浓
‘

,

搅匀后加水
,

加热至 容液澄清
,

加水至 即得
。

盐酸经胺

称 盐酸轻胺 分析 纯
,

加 水 至
,

溶解即得
。

标准汞溶液
’ 。

 标准汞贮备液 。叮。

准确称取 分析纯
,

才容

于
‘

后
,

再用
‘

稀释至
,

摇匀即得
。

稳定期 年

工作标准溶液 拼

取贮备液
,

用 稀 释至
,

即得
,

稳定期 个 月内
。

工作标准溶液 件

取工作标准溶液 】
,

用
、

稀释至
,

即得
。

此溶液须在使用时新

配
。

注
,
配试剂所用水均为去离子水

。
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方法和结果 容量瓶中
,

并加 水
,

浓
‘ ,

一 样品消化 浓
。 ,

人
、 ,

摇 匀

取兔血浆 于 圆底烧瓶中
,

加浓 后放置 分钟以上
,

然后滴加  盐酸释胺

 
,

摇匀
,

加浓
‘ ,

接上冷 以除去过量的
,

用去离子水稀 释 至

凝管后
,

于沙浴中调节
,

慢慢加热至 ℃
,

刻度
,

摇匀
,

即可得 一 全助 伪 。

然后
,

维持在 ℃
,

在这期间能产 。 的标准汞溶液
,

然后从空白

生大量棕 色气体
。

冷却后
,

加
‘

开始
,

低浓度到高浓度依次按 二 所述的

。 ,

使溶液呈紫褐色
,

再加热至 沸 分 测定方法于
一

上测定其吸收 度 值
,

并

钟
,

冷却后
,

滴加 盐酸经胺至 溶 液 褪 以不 同浓度测得 的 值减去空 白位 的结 喂对

成无 色
,

过滤
,

加去离子 水 至
,

摇匀 不同汞浓度回归
,

经计算器回归的汞溶依标

即成
。

准曲线回归方程为
一 “

二 测 定
,

取标 准汞溶液或样 品消化后的待测液 标准曲线根据需要可加大浓度再测
,

经

川
,

于还原瓶中
,

加  迅速接通
一

测定
,

标准汞溶液 浓 度在 。一 八 范

 测汞仪的循环泵
,

时时振摇
,

·

读取 最 大 围内与吸收度值 均成线性
。

吸收度值
,

再根据标准曲线换算出溶液中 四 回收率及其重演性试验

汞的含量
。

一
’

为了检查消化方法 的可靠性
,

可在空自

三 标 准线绘制
、
、 ‘

血浆 中加入
“

的标 准 液

精密 量 取 标 准 汞 溶 液乃 , , 壬鲍
’十 ,

按上法消化后做回收率试
, 下

、
4

午 25 验
,

结果女「!下表 l
。

表 1 11250 ‘

一H N O ,一K M
nO ‘

法测 血浆中永 的回 Jl交率

样品

血浆
lm l

一介一
CVl。5

%

J征浆

lm l

1
.
8%

血浆

lm l
0 。

9
%

从H ZS O
‘ 一

H N O
3 一

K M
n

O
;

法的回收 率

结果看
,

回收率为10 1
.
6~ 103

:1%
,

可见此

方法较为可靠
。 ·

一 \ ‘

( 五 )应 用
, -

、

家兔静注微量水溶性汞溶液后体内汞侧

定
:
分别给三只兔子耳缘静 脉往 射飞O卜g /二l

的H g
cl考生理盐水液

,

静注后 10 分钟心脏抽

血
,

血浆经H
ZSO ‘一

H N 0
3 一

K M
n
O

‘

法消化

后恻其含汞量
。

见表 ( 2 )
.
从以上实际应用H

ZS O ‘ 一
H N O

。一
K M

o
o

‘

法及F
一
7
32 侧汞仪所做的试验可以看出

,

被

检样的汞含量均是极微量的
,
约 在 10 ~ 120
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表 2
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静
‘

注 水 溶 性 永 后 兔 血 来 含 量 则 定

注 入 的H gC I:量
( 卜g )

10 分钟肩血浆中汞浓
(卜g / m l)

平(棍
g
委监
)度 . C V

0。 0 5 2 8

0
。

0 5 1 9

0

。

0 5 2 0

0
。

0 5 2 2
0

.

9
%

0

。
0 8 1 3

0
。
0 8 0 5

0
。
0 8 1 5

0

。
0 8 1 1

7
%

0

。
1 1 7 6

0
。

1 1 5 9

0

。

1 1 6 5

0

。

1 1 6 7

O

。

7
%

ng /
m l 血浆 范 围内

,

证 明 H
ZS O ‘ 一

H N O
。 -

K M
n
O

‘

法在测定血浆中微量汞含量是完全

适用 的
,

讨 论

1. 有机质 消化破坏方法很多
,

C R A L G

D S A L I S B U R y (
。
) 等 曾 报 道 用H N O

3-

H C IO 3一 H Z
S O

‘

的消化方法
,

我们重演了他

们的方法
,

Z o o
n

g H g
c

1
2

标准液的血浆回 收

率为 99
.
7土8

.
3 %

。

虽然方法的回收率较高
,

但消化时间较长
,

且步骤也较麻烦
,

故而未

采用
。

同样
,

H N O
3

一

H C I O
。
消化法 (“ )

,

虽

然其回收率也有97
.7土 2

.
2 %

,

但此方法回收

量不稳定
,

也不 如H ZS O
‘一

H N O
3 一

K M
n
O

4

法方便
。

此外
,

为了防止消化过程中汞的挥发损

失
,

提高其回收率
,

我们尝试用了普通安瓶

密闭消化法
,

以浓H N O
3
为消化液 (

‘ 2
)

,

并

在安瓶中加入一根盛定量碱的玻璃管
,

吸收

消化过程中产生的二氧化氮
,

然 后
,

在 10 0

℃水浴上加热lh即可进行测定
,

但 于纯H
-

N O 3破坏有机质可 能消化能力不如混酸强
,

致使消化不够完全
, 测定时泡沫较多

,

给测

定造成不便
。

并且对H N O
3
破坏后的样 品用

F 一
7
32 测定与加入 K M

n O ‘

后的结果作 了 比

较
,

如表 3
。

表 3 用H N O
。

法测 5 n g/ m l标准汞液在加 入K M
n O ‘

前后 的不同

{

试 剂
⋯HNo3

⋯HNo3+KM· O ·

⋯

A应白 A 标 A 标一A 空白

( 1 )

0 ,
0 1 2

0
。

0 0 6

( 2 )

0

。

0 0 6

0

。

0 0 5

平 均

0 。

0 0 9

0

。

0 0 5 5

( 1 )

0

。
0 3 5

0
。
0 6 4

( 2 )

0
。

0 3 0

0

。
0 7 1

平 均

0 。

0 3 2 5

0

。

0 6 7 5

0

。

0 2 3 5

0

。
0 6 2

可见当加入 K M
n O ‘

后能使测定值读 氟

显著增高
,

灵敏度也相应 提高
。

2

.

汞蒸气在水溶液中的溶解度与酸度

有关
,

控制一定酸度也是本实验的关键之一
,

我们在测定时
,

使用了硫酸和硝酸
,

发现不

同浓度的酸对测定结果有一定 影响
,
如 表

( 4 )
。

从表 4 可以看出
,

H
Z

S O
‘

浓度> I N 时
,

读数较为稳定
,

在1
.
44N 硫酸浓度下

,

不同 的

H N O 3浓度对读数有一定影响
,

但在H N O
3

浓度< 2
.5N 时影响不 明 显

,

本 实 验 使 用

的H :S
;
浓度为1

,

44 N 左右
,

H N O
。
浓度力
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表 4 不 同 酸 度 10n g/ m l 标 准 录 液 毋 定 的 影 响

1。 0

0

1

。
5 3

2

。

O

0

1

.

4 4
1

.

4 4
1

。

4 4 1

.

连4 1
。

4 4

0

。

5 J

.

O 1

.

5 2

。

0 2

.

5

1

。

5 6 1

.

5 9 1

.

6 3 1

。

6 5 1

。

6 6八八

5
月哇

仇oh
H :5 0 . (N ,

{
H N O 3 ( N ) {

A J

0

O。
O G

1

.

6 N 左右
。

3

.

测定时读数与还原剂S
。

C l
: 的 量 有

关
,

我们在 测 定50
n:/m l标准汞液时

,

加入不

同量的还原剂 (20 % S
nC I:) ,

实验证明以 2

m l S nC1
2最合适

,

若还原剂用量过大
,

虽有

利于汞的还原
,

但会使反应 总体积增大而影

响测定灵敏度
。

20 % S
n
C I

:

溶液在使用 时最好

临用前配制
。

4

.

低浓度的H gC I
:
在室温也有一定挥发

性
,

尤其如0
.
1卜:g /

n ll的H g C I:
,

极不稳定
,

所以必须使用当天配制
,

而且当在配制标准

汞溶液时
,

加入 K M
二
0
4
后

,

最好 在临侧定

前再用盐酸径胺还原
,

因发现
,

加盐酸轻胺

后的溶液稳定性是随时 间减小的
。

5

.

F

一
7 3 2 测永仪是 目前国内测汞较普

遍使用 的仪器
,

操
‘

f乍简便
,

灵敏 度 也 较 高

(不低于。
.
1拼g /1 )

,

但 由 于仪器的日间重

演性不是很好
,

所以每次样品测定时都必须

做标准线
,

以减小误差
。
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p
H 指 示 剂 吸 收 度 比 值 法 的 改 进

浙江医科大学药物分析教研室 沈向忠 史慧珍

p H 指示剂吸收度 比值法是一种容
i量 法

和分光光度法相结合的差示定量法
。

该法系

精密称取一定玉量范围的样品
,

准确加入一

定量的标准液及合适的指示剂溶液
,

加水定

容后
,

在指示剂的酸式色
、

碱式色最大吸收波

长处分别测得吸收度A
;、

A
: ,

计算吸收度比


