
第2 6卷 , 第3期 � � � � � � � � � � � � 光 谱 学 与 光 谱 分 析 Vol� 26, No� 3, pp551�553
2 0 0 6 年 3 月 � � � � � � � � � � � � Spectro scopy and Spectr al Analysis March, 2006 �

ICP�MS测定食用菌中硒的方法研究

铁 � 梅1, 2 , 臧树良1, 2* , 张 � 崴2 , 李 � 晶2 , 孙铁彪2 , 李华为3

1. 华东师范大学化学系, 上海 � 200062 � � � � � � � � �

2. 辽宁大学环境科学系, 辽宁沈阳 � 110036

3. 沈阳师范大学化学与生命科学学院, 辽宁沈阳 � 110034

摘 � 要 � 采用石英高压消化罐在较低温度下缓慢消化食用菌样品, 减少了硒的损失, 以 ICP�M S 测定食用菌

中微量硒, 并对分析方法进行了研究。实验表明样品浓度、积分时间与响应值呈正相关。当样品中硒的浓度

大于 50 �g� L - 1时, 采用 0� 1 s 的积分时间; 硒的浓度小于 5�g� L - 1时, 采用高于 2� 0 s 的积分时间。标准
曲线在 1� 0~ 500 �g� L - 1完成( r= 1� 000 0)。回收率为 99� 96% ~ 102� 7%。该法具有简便、快速、灵敏、稳

定、准确等优点, 用于食用菌中痕量硒的分析测定, 结果令人满意。
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引 � 言

� � 硒是人体必需的微量元素, 作为一种抗氧化剂, 它具有

清除人体内自由基而产生抗衰老作用。医学研究表明, 人类

的某些疾病如克山病与体内缺硒有关, 因此硒对人体健康及

生命质量具有重要意义[1, 2]。对硒在环境与生命科学中的基

础理论和应用研究在许多科学领域受到重视。目前人类获取

微量元素的主要途径仍是食品, 近年来各种高硒食品纷纷上

市, 但是一些食品内硒量是否属安全食用量范围, 硒在食品

中的形态及生物可利用性如何, 是各科学研究领域学者共同

关心的问题。但是由于食品中的硒属痕量组分, 传统的分析

方法已难以满足测定灵敏度的要求, 且前处理较烦琐、费

事。如 3, 3�二氨基联苯胺比色法, 荧光分光光度法, 氢化物

发生 AAS 法等[ 3�5]。近年来, 一种新的探索痕量元素硒的分

析技术�ICP�MS 为食用菌中硒的测定提供了可能性。由于硒

的高电离潜力, 决定了此法具有很高的灵敏度, 但对于硒来

说丰度较大的几个同位素又不能用质谱来检测, 因为其干扰

严重, 而使用几乎无干扰的82 Se 检测, 其天然丰度又较低

( 9� 2% ) , 因此它不像其他元素那样容易测定[6, 7]。本研究通

过对硒测定条件的选择, 探索出一种具有简便、快速、灵敏、

稳定、准确的分析方法, 用于食用菌中痕量硒的测定, 结果

令人满意。

1 � 实验部分

1� 1 � 仪器及试剂

美国 Ag ilent 公司 7500c 型 ICP�MS; 高压消化罐; Sar�
to rius 超纯水机; 硒标准储备液: 500 mg � L - 1 (购自国家环

保总局标准样品研究所 ) ; 硒工作标准溶液: 用时以 1%

HNO3 即时配制(优级纯 HNO 3 经亚沸蒸馏处理, 稀释于超

纯水中) ; 内标溶液( 6Li, Sc, Ge, Y, In, Tb, Bi)浓度为 10

mg � L- 1 , 购自美国 Ag ilent公司。

本实验所用试剂均为优级纯。全部器具在使用前都经过

5%的硝酸浸泡 24 h 以上, 最后用超纯水充分冲洗备用, 以

消除干扰[ 8�10]。

1� 2 � 仪器工作条件
实验所用的 Agilent 公司 7500c 型 ICP�MS 仪器配有

Babing ton型雾化器和自动进样器, 工作参数列于表 1。

1� 3 � 样品制备
1� 3� 1 � 富硒食用菌的培养及处理

本实验采用液体深层培养法, 将 20 �g � mL - 1 的

Na2 SeO3 加入培养液中, 得到含硒金针菇和冬虫夏草菌丝

体。

将含硒金针菇和冬虫夏草用筛网过滤, 自来水冲洗后,

再以大量蒸馏水洗涤三次, 最后用亚沸水冲洗, 沥干, 装入

塑料瓶中, 置于- 80  冷冻冰柜冷冻 24 h 后, 再移至真空
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三倍确定为 0� 612 0 �g� L - 1。

2� 4 � 样品加标回收率实验

取消化好的含硒冬虫夏草样品, 分别加入硒标准溶液,

按上述方法, 测得样品及各加标溶液硒含量结果见表 3。由

表 3 可知方法的回收率令人满意。

2� 5 � 样品分析
根据定量曲线对富硒食用菌各样品进行定量分析, 结果

见表 4。其测定 RSD% < 5� 0% , 本法不仅快速、简便, 而且

灵敏度、精密度均满足要求。
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Abstract� T he sample w as digested by t he quartzose dig est ion pot at high�pressur e under relativ ely low temperature, reducing

the loss of Se dur ing the digestion pr ocess. Study on the method o f using ICP�M S to determine Se in the edible fung i shows that

it exhibits po sitive co rr elation betw een the concentr at ion of sample and integ ration time, and the r esponse value. When the con�
centration of Se in t he sample is higher than 50�g � L- 1 , the integ rat ion time can be 0� 1 s; or it can be 2� 0 s w hen the concen�

t ration of Se is lower than 5 �g� L - 1 . T he standard curve was accomplished for 1� 0�500�g� L - 1 w hen determining the content

of Se in the edible fungi. The r ecoveries are in the range of 99� 96% �102� 7% . This method has advantag es of simplicity, speedi�
ness, delicacy, high stability, high accuracy, et c. It is suitable fo r the determination of t race Se in t he edible fung i.
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