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$
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基于火焰原子发射光谱法血清钠离子候选参考方法的建立%

刘春龙!胡
!

月!薛利宁!任轶昆!孙
!

茜

"生化诊断试剂检验技术北京市重点实验室!北京
3**3B6

#

!!

摘
!

要!目的
!

建立基于火焰原子发射光谱法的血清钠离子候选参考方法并评估其基本性能$方法
!

使

用钠离子国家标准物质配制标准曲线校准血清钠离子候选参考方法!用国际标准物质
4*48

评估方法的正确

度!用利德曼公司两浓度工作校准品评估方法的精密度!通过参加
2*36

年国际参考实验室外部质量评估计划

"

9/&$

#进一步验证方法的性能$结果
!

钠离子标准曲线线性方程为
HJ*.**325*B/b*.**66EKB

!

4

2

J

*.4442

&正确度评估结果为偏移
V*.KA_

&利德曼公司高低两浓度工作校准品的总不精密度分别为
*.KB_

和

3.2A_

!两者均小于
3.K*_

&

9/&$

结果在等效限范围内$结论
!

基于火焰原子发射光谱法的血清钠离子候选参

考方法建立成功!为血清钠离子试剂盒的量值溯源提供了保障$

关键词!血清钠离子&

!

火焰原子发射光谱法&

!

候选参考方法&

!

性能评估
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钠离子是细胞外液如血液中最多的阳离子!对保

持细胞外液容量*调节酸碱平衡*维持正常渗透压和

细胞生理功能具有重要意义!并参与维持神经
"

肌肉的

正常应激性"细胞外液钠浓度的改变可由水*钠任一

含量的变化而引起!所以钠平衡紊乱常伴有水平衡紊

乱"水与钠的正常代谢及平衡是维持人体内环境稳

定的重要因素"因此!血清钠的测定具有重要的临床

意义!尤其有助于电解质紊乱的治疗"然而!由于临

床常规检验血清钠离子的方法学较多!且不同方法学

之间存在一定的差异!导致其测量结果的标准化工作

困难重重"近年以临床检验标准化为目的的量值溯

源受到重视$

3

%

"建立稳定有效的参考方法对于促进

钠离子检验标准化具有重要价值是行业内共识"临

床检验参考方法的主要作用是建立和评价常规方法

的准确性$

2

%

"本研究基于火焰原子发射光谱法!尝试

建立一种稳定性好!准确度高&正确度和精密度良好'

的血清钠离子候选参考方法!为体外诊断厂家钠离子

常规测量系统向参考系统溯源提供新的途径"
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!

材料与方法

A.A

!

材料

A.A.A

!

原料
!

氯化钠
<>c

&

!

'

*6**258

国家标准物

质&纯度
44.4B_

'*浓硝酸&浓度
3K.5#M&

(

C

'*氯化

钾&钠含量
&

*.*2_

'!均购自
D%

)

#$

公司"

A.A.B

!

仪器
!

岛津
=="B***

原子吸收分光光度计*

哈密尔顿
I%+OM&$S"K**

型稀释配液仪*赛多利斯

8;22K?

型电子天平*

!

PP

/(0MOU

移液器"

A.B

!

试剂配制

A.B.A

!

总原则
!

所有与试剂*水或样本接触的玻璃

或者塑料器皿均按下面的序列清洗#放在
*.BB#M&

(

C

ZH:

A

中浸泡
6*#%(

!然后用去离子水冲洗&至少
6

次'!最后在无尘环境中倒置自然干燥"

A.B.B

!

配制步骤
!

&

3

'氯化钾&

]8&

'稀释液&

]8&5.K

##M&

(

C

'#称取
*.AA6

)

]8&

!在转移到
3***#C

容

量瓶中!用去离子水定容!颠倒
2*

次混匀"氯化钾溶

液作为钠标准贮备液的稀释液和空白贮备液使用"

保存条件#

2

"

E Y

"&

2

'钠标准贮备液#准确称取

)
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*.652E

*

*.B*3A

*

*.BK4B

*

*.E3E2

*

*.EB66

和

*.4AK*

)

干燥的编号为
<>c

&

!

'

*6**258

的国家标

准物质!分别转移至
3**#C

容量瓶中!用氯化钾稀释

液&

5.K##M&

(

C

'定容!颠倒
2*

次混匀"保存条件#

2

"

EY

"&

A

'全部溶液都放至室温!用稀释配液仪按

3̀ 3**

用水稀释钠标准贮备液和样本"

A.C

!

测量参数
!

岛津
=="B***

原子吸收分光光度计

参数设置为波长
KE4.K(#

*光谱带宽
*.2(#

*气体类

型
=%O"82Z2

*燃气流量
3.E C

(

#%(

*燃烧头高度

B##

"

A.D

!

测量步骤
!

调零后测量从
36*##M&

(

C

的标准

贮备液稀释的标准液发射光相对强度!发射光相对强

度值的重复性在
^*.K_

以内!仪器达到稳定状态"

分别测量空白和标准液!并记录它们的发射光相对强

度值
!

&仪器自动扣除空白'"用扣除空白后的发射

光的相对强度值做标准曲线!回归系数
4

2 应大于

*.444*

"用国际标准物质
4*48

评估方法的正确度!

重复测量
A

次"用利德曼公司两浓度工作校准品评

估方法的精密度!每天重复测量
K

次!连续
A0

"

A.J

!

统计学处理
!

以浓度值为
/

轴!扣除空白后的

发射光的相对强度值为
H

轴!使用
!T+/&2**B

软件绘

制线性回归图!即标准曲线"国际参考实验室能力验

证计划&

9/&$

'中钠离子的合格标准为小于
3.2K_

!计

算国际标准物质
4*48

实测值与靶值的相对偏移!为

保证所建立参考方法满足
9/&$

的要求!本研究制定

相对偏移合格标准为小于
3.**_

+计算利德曼公司两

浓度工作校准品实测值的总不精密度!依据利德曼公

司企业标准!合格标准为小于
3.K*_

"

B

!

结
!!

果

B.A

!

方法的线性
!

对该候选参考方法进行优化后!标准

曲线实验结果见图
3

!线性方程为
HJ*.**325*B/b

*.**66EKB

!

4

2

J*.4442

#

*.444*

"

图
3

!!

钠离子标准曲线

B.B

!

方法的正确度
!

国际标准物质
4*48

靶值为

353.E5##M&

(

C

!实测值与靶值偏移均小于
3.*_

!正

确度验证通过!实测数据见表
3

"

B.C

!

方法的精密度
!

利德曼公司高低两浓度工作校

准品的总不精密度分别为
*.KB_

和
3.2A_

!两者均

小于
3.K*_

!精密度验证通过!实测数据见图
2

!图中

不同形状的点分别代表
A0

的精密度验证结果分布

情况"

表
3

!!

钠离子正确度

样品 实测值&

##M&

(

C

' 偏移&

_

'

4*48"3 353.35 V*.54

4*48"2 35*.66 V*.EA

4*48"A 353.56 V*.2B

均值
353.*4 V*.KA

图
2

!!

钠离子精密度散点图

B.D

!

9/&$

!

9/&$

结果在等效限范围内!进一步可证

明所建方法的正确度和可靠性"回报结果见图
A

!箭

头所标示点为本实验室结果!其他方框代表各测量结

果的不确定度"

图
A

!!

9/&$

钠离子回报结果

C

!

讨
!!

论

!!

准确的临床检验结果!具有跨时空的可比性!是

防病治病和提高人类健康水平的基本需要!也是检验

医学界的工作目标$

A

%

"其中血清钠离子的检测由于

实验室常规方法有离子选择性电极法*原子吸收分光

光度法*火焰光度法*比色法和酶法等!不同的方法学

之间存在一定的差异"血清钠离子又是临床医生判

断电解质紊乱情况的重要指标!量值溯源被认为是实

现临床检验标准化唯一而有效的途径!而参考系统

&包括参考物质*参考测量程序*参考实验室'!尤其是

参考测量程序在实现量值溯源过程中起到承上启下

的作用$

5"K

%

"因此各体外诊断厂家有必要按临床化学

和检验医学联合会&

7@88

'的标准!建立血清钠离子的

参考方法"也可通过方法学比对的方法!将常规方法

与之比较!以体现常规方法的正确度$
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火焰原子吸收光谱法被广泛应用于金属元素的

测定!测定简便!结果可靠$

B

%

"本研究建立的钠离子

候选参考方法基于火焰原子发射光谱法!将血清用去

离子水采用称重法准确稀释!进行分析与测定"发射

光谱法是测定被测定离子的发射光相对强度"样品

中的钠原子接受火焰的热能而被激发处于激发态"

激发的原子不稳定!立即发射出特定波长的光线!迅

速回到基态"发射光线的强度与样品中的钠离子的

浓度呈正比关系$

E

%

"该研究的创新点在于通过优化

火焰原子吸收光谱法的参数和流程建立了钠离子参

考方法!可作为钠离子检测的/金标准0!为钠离子的

量值溯源工作提供了基础"需要说明的是!该参考方

法运行成本较高!通量较小!不适用于临床实验室的

常规测量!建议在规范的医学参考实验室运行"该方

法良好的精密度是实现标准化的重要前提和基础"

如果不解决实验室内测量精密度问题!测量标准化则

无从谈起$

4

%

"

参考方法的建立务必建立在对各个细节的严格

确认的基础上"按照参考实验室的标准进行试剂配

制!控制/人*机*料*法*环0

$

3*"33

%

"本研究中仪器设备

的状态非常重要!如岛津
=="B***

使用前主机需预热

6*#%(

以上!空心阴极灯需预热
A*#%(

以上"确认

火焰状态!调整分压阀空气压力为
*.AK

"

*.AEI;$

!

乙炔气瓶需调整压力为
*.*4

"

*.3*I;$

"检查燃烧

器!确认预混合室和雾化器中洁净无异物"吸入超纯

水后预热机器
3*#%(

"文中所述制备溶液的物质均

指
3**_

含量!若不足!应按照纯度进行换算"选用稀

释配液仪对钠标准贮备液和样本进行稀释!可明显提

高测量的重复性水平"对于钠浓度较高的样品!会因

稀释倍数过大!降低测定的精密度!因此常选用次灵

敏线测定$

32

%

"

从理论上来讲!各个医院检验科每日常规工作的

结果!均应溯源至参考系统的结果$

3A
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"本文所建立的

候选参考方法!仍需进一步研究和完善!补充该方法

的抗干扰*稳健性等$

35
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"该法的建立可促进血清钠离

子的标准化进程!为体外诊断厂家常规试剂盒的量值溯

源提供了新的途径$

3K

%

"同时!运行该参考方法的实验

室必须满足
7D:3B*2K

和
7D:3K34K

的基本要求$
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%

"

本研究成功建立了基于火焰原子发射光谱法的

血清钠离子候选参考方法!可极大地推进血清钠离子

的标准化进程!为血清钠离子试剂盒的量值溯源提供

了保障"
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