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离子色谱法检验血液中的亚硝酸盐
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建立了使用离子色谱检验血液中亚硝酸盐含量的方法"血液样品经乙腈沉淀蛋白!过
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前处理柱后!经
2,(O/45YF"E

阴离子色谱柱分离!用
Z>D

淋洗液自动发生器

$

Qa

%进行梯度淋洗!抑制器采用外加水模式!电导检测器检测"
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#

` 标准溶液的浓度在
$B#"=

!

#"B=8
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时线性关系良好!线性方程为
Jh$B$#$EMb$B@"<E

!相关系数
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!血中
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`的

检出限为
$B!E

#
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!回收率为
E?B@]

!

"$"B#]

"检验方法快捷!操作简便!回收率高!重现性好!可满

足案件需要"
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亚硝酸盐$
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%是一种血液毒!进入体内后!

亚硝酸根离子$
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%能迅速将血红蛋白氧化成高

铁血红蛋白!失去携氧功能而引起严重缺氧!造成机

体窒息死亡!口服亚硝酸盐
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!

$B@
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可中毒!

!

3



可致死"在常态下!亚硝酸盐通常呈白色或浅黄色

粒状结晶!形似食盐!因此常因误食而中毒"另外!

因其广泛用作化工原料及分析试剂等!较为常见*易

得!利用亚硝酸盐投毒而致人死伤的案件也时有发

生"因此!建立血液中亚硝酸盐含量的检测方法对

此类案件的定性及侦破具有比较重要的意义'

"
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对于亚硝酸盐的检验!通常有化学法*分光光度

法*极谱法*离子色谱法等!其中化学法是通过亚硝

酸盐与特定试剂反应所产生的颜色变化来进行定性

检验!定量精度较差'

#
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"与其他仪器法相比!离子色

谱法在亚硝酸盐检测的精密度*准确度方面具有较

大的优势!尤其是淋洗液自动发生器$

Qa

%的运

用'

!F=

(

!使得仅使用去离子水即可在线实时生成所需

浓度的淋洗液!避免了因手工配制淋洗液所造成的

误差!在简化检验程序的同时!提高了检测结果的重

现性!同时降低了对环境的污染'

@F<

(

"目前在国内报

道的文献中!仅见血清中亚硝酸盐的检验'
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!而对于

全血中亚硝酸盐的检验则未见报道"在法医鉴定工

作中!由于人体死亡后血液中的红细胞壁会发生破

裂而产生溶血!导致无法从血液中分离出血清!因此

对于法医鉴定专业来说!建立全血中亚硝酸根离子

的检测方法具有更加实际的意义"研究表明!运用

离子色谱法检测血液中的亚硝酸盐!可以灵活调节

淋洗液的梯度程序!保证亚硝酸盐和其他干扰离子

实现良好分离!检测结果具有良好的重现性!检验过

程简便快捷!满足血液中亚硝酸盐的检测需要"
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2%YF!$$$

型离子色谱仪$配备
Z>D

淋洗液自动
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YZF

"

型快速混匀器$金坛市顺华仪器有限公司%!
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高速离心管

$美国
RU

公司%!一次性
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注射器$常州金龙医

用塑料器械有限公司%!有机相性针式滤器$
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!上海安谱科学仪器有限公司%等耗材"

乙腈$色谱纯!德国
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`标准品

$水剂!以
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!国家标准物质研究中

心%!实验用水为超纯水"
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色谱条件

色谱柱使用
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阴离子分析
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= 88_#@$ 88

%及
2,(O/4 5aF"E

保护柱
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=88_@$88
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阴离子抑制器!抑制电

流为
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#外加水模式!电导检测器#自动进样!

定量环
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!流速
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!柱温
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!检测池

温度
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!梯度淋洗"淋洗程序见表
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标准溶液的配制

使用
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的
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标准样品!换算成

以
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` 计!并用去离子水进行稀释!得到
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`系列标准溶液"

$&S

!

样品前处理

将
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柱分别用
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去离子水活化!

U',()I>(a-/.M
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柱分

别用
@8\

甲醇*

"$8\

去离子水活化!流速均为

#8\

)

8'(

!活化时间均为
!$8'(

"

用移液枪准确移取
"8\

尸体心血!置于
"@8\

塑料离心管中!加入
#8\

乙腈沉淀蛋白!加入去离

子水
A8\

!振荡*混匀!

@8'(

后置于高速离心机以

A<$$.

)

8'(

的转速离心
"$8'(

!取上清液分别过经

活化的
U',()I>(a-/.M
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柱*

U',()I>(a-/.M

4

5

3

)

;/

柱及有机相性针式滤器!弃去前面
!8\

流出液后开始收集滤液"
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结果与讨论
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!

沉淀蛋白质方法的选择

对于蛋白质沉淀方法的选择!根据离子色谱的

特点!比较了乙腈*丙酮*乙醇*甲醇等有机溶剂作为

沉淀剂"乙腈的介电常数较小!沉淀蛋白质的效率

相对较高!

#8\

乙腈可沉淀
"8\

血中
E@]

以上的

蛋白质!并且对样品本身的
L

D

值干扰较小!因此选

用
#

倍血体积的乙腈作为蛋白质沉淀剂"

.&.

!

梯度程序的选择

血液中成分复杂!多种离子掺杂其中!对于此种

复杂基质!需采用梯度淋洗分离
;>

#

`离子"通过

实验比较与筛选表明!采用表
"

的梯度程序可实现

血样中
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#

`与其他干扰组分的良好分离!分离谱
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线性范围)检出限和定量限

在所选定的色谱条件下!测得
;>

#

`标准溶液

的质量浓度在
$B#"=

!

#"B=8

3

)

\

时线性关系良

好"使用浓度分别为
$B#"=

!

#B"=

!

=B#<

!

#"B=8
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的
;>

#

`标准溶液进样分析!以
;>

#

`的质量浓度

$

8

3

)

\

%为横坐标!测得的峰面积为纵坐标作图!得

到
;>

#

`线性方程为
Jh$B$#$EMb$B@"<E

!相关系

数
.
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h$BEEEE

"采用标准添加法!以信噪比$

Y

)

;

%为

!

确定血中
;>

#

`的检出限为
$B!E

#
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!以信噪比

$

Y
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%为
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确定血中
;>

#

`的定量限为
"B#<A

#
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!

方法回收率和精密度

取
" 8\

空 白 血!分 别 使 用
#B"=

!

=B#<

!

#"B=8
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)
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的
;>

#

` 标准溶液代替去离子水按照

"B=

节所述实验步骤进行处理!每个浓度平行提取*

测定
?

次!得到平均回收率为
E?B@]

!

"$"B#]

!相

对标准偏差为
"B#]

!

#B!]

!所得结果见表
#

"

表
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人血中
V̂

.

Q的加标回收率及精密度#
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$

M=D42.
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成分
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回收率
HYU

回收率
HYU

回收率
HYU
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"$"B# #B! E?B@ #B! EABE "B#
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!

涉案尸体心血中
V̂

.

Q含量的测定

#$""

年
""

月!南京市禹某被发现在路边死亡"

经法医检验!死者尸斑呈蓝褐色青紫!口唇*指甲显

著青紫!眼结膜可见斑点状出血!呈显著缺氧症状"

提取死者心血发现血液不凝固!呈流动性!高度怀疑

死者系亚硝酸盐中毒致死"提取死者心血经本法重

复检验
!

次!扣除稀释因素的影响!检出死者禹某心

血中亚
;>

#

`平均含量高达
@$B=8

3

)

\

"以此结论

为依据!民警围绕亚硝酸盐展开调查!很快在死者驾

驶的轿车内发现一瓶标有+亚硝酸钠,的晶体及一个

饮水杯!在水杯液体中也检验出高浓度的
;>

#

`

"

民警同时在车内发现死者遗书
"

份!结合本检验结

论!证实死者系服用亚硝酸盐自杀致死!使得案件迅

速侦结!及时消除了社会影响"

'

!

结论

在实际工作中!亚硝酸盐中毒以群发性多见!要

求法医鉴定人员能在短时间内对大量的样品进行处

理*分析!及时给出结果"方法紧密围绕公安工作中

对中毒类案件的实际需要!简化前处理程序!优化仪

器条件!在短时间内即可提供准确无误的检验结论!

适合大批量样品的检验!并已成功运用到了实发案

例中"同时该法也可用作其他基质中的亚硝酸盐含

量检测!如米糊*菜品等!均有实发案例的验证"该

法具有所用试剂*耗材成本较低!前处理简单!定量

结果可靠性高的优点!进样后分析过程可在
!$8'(

内完成!可迅速为案件的侦破提供可靠的线索和依

据!满足公安工作的需要"
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