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摘　要　探讨了湖北恩施产千年不烂心中硒含量的测定方法, 采用APDC-MIBK 体系络合萃取,分离

富集后, 以火焰原子吸收光度法进行测定。本法克服了硒原子化效率低以及稳定剂铜对测定的干扰。方法

的相对标准偏差为4. 90% , 回收率为96. 0%—98. 5%。
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1　前言

千年不烂心( Solanum Cathayanum Wu et Huang) , 别名排风藤,苦茄。茄科茄属植物, 仅产我

国
[ 1]

,为传统中药。千年不烂心在誉为硒都的湖北恩施地区有着丰富的资源, 也为当地民间习用,药

用全草,具有清热利湿、解毒消肿之功效。硒是一种人体必需的微量元素,具有抗肿瘤、防衰老和增

强机体免疫力等多种功能。本文对采自湖北恩施的千年不烂心中硒含量的测定方法进行了研究。采

用APDC-MIBK体系络合萃取, 分离富集后,以火焰原子吸收光度法进行测定,结果令人满意,为更

好地开发利用地方中草药提供研究基础。

2　实验部分

2. 1　样品来源

千年不烂心采自湖北恩施。

2. 2　仪器与试剂

2. 2. 1　仪器

美国Varian Spectr 公司AA-200型原子吸收分光光度计,日本岛津公司ER-180A 1/万全自动

分析天平。

2. 2. 2　试剂

甲基异丁酮( MIBK , AR) :使用时用去离子水饱和;

缓冲溶液: 醋酸铵 231. 0g 以去离子水溶解, 加入 67. 0g EDT A, 溶解, 以重蒸馏水定容至

1000mL。



硫酸铜溶液: 准确称取硫酸铜( AR) 5. 0g,溶于100mL 水中, 配成5%硫酸铜溶液。

硒标准溶液 [ 2] :准确称取光谱纯金属硒1g 溶于 10mL 硝酸中, 蒸发至干, 加少量水, 再蒸发至

干,重复2—3次,然后用10%盐酸溶解残渣,并用10% HCl稀释至1000mL 作为标准贮备液, Se 浓

度为1000�g·mL
- 1
。使用时用1. 5%盐酸液稀释为100�g·mL

- 1
。作为标准工作液。所用化学试

剂均为分析纯,实验用水均为去离子水。

2. 3　仪器工作条件

仪器工作条件见表1。

表 1　仪器工作条件

波长

(nm)

灯电流

( mA)

光谱通带

( nm)

燃烧器高度

(m m)

空气流量

( L·min- 1)

乙炔气流量

(L·min- 1)

氩气流量

( L·m in- 1)

196. 0 5. 0 0. 5 5. 0 13. 5 2. 0 0. 35

2. 4　样品制备

将千年不烂心晾干, 粉碎, 过 80 目筛, 称取 10. 0000g 左右样品, 加少许水润湿后, 再加

50mLHNO3-HClO 4( 4+ 1) , 放置过夜, 以电热板消化至白色残渣,取下放冷,加 20mL 25% HCl溶

解,加热蒸发至冒白烟,维持 10min,将Se(Ⅵ)还原为Se(Ⅳ) ,用去离子水溶解转移至分液漏斗中,

以氨水调节溶液pH 值, 至甲基橙由橙红色变为黄色。向分液漏斗中加入 1mL5%硫酸铜稳定剂、

2mL 1% APDC、1. 0mL 醋酸铵缓冲液、20mL M IBK ,振摇萃取,静置分层后, 分取MIBK相作为分

析试液。

2. 5　硒校准曲线的绘制

分取含硒 100�g/ mL 的校准工作液0. 00、0. 20、0. 40、0. 60、0. 80、1. 00mL 于125mL 分液漏斗

中,加入去离子水约30mL, 加入甲基橙指示剂,以氨水调节至甲基橙由橙红变为黄色。按2. 4样品

制备操作, 分取M IBK 相20mL。配成标准系列。此系列含硒浓度为0. 00、1. 00、2. 00、3. 00、4. 00、5.

00�g·mL
- 1

,测定吸光度, 以浓度对吸光度绘制校准曲线,并建立线性回归方程。

3　结果与讨论

3. 1　线性回归方程的建立及线性关系

按2. 3以及2. 5方法依次测定各硒标准溶液的吸光度A 值,并进行线性回归,得回归方程: A =

0. 0010+ 0. 010C(�g·mL
- 1)　r= 0. 9989

3. 2　样品测定结果及精密度

按2. 3仪器工作条件测定2. 4制备的MIBK相分析试液。结果见表2。

表 2　样品测定结果 ( n= 8)

Se 测量值( �g·mL- 1)

1 2 3 4 5 6 7 8
平均值 RSD( % )

1. 56 1. 49 1. 50 1. 54 1. 60 1. 46 1. 58 1. 51 1. 52 4. 90

　　从表2可知,湖北恩施产的千年不烂心中含有较高的硒,为3. 04(�g·g
- 1 )。方法的相对标准偏

差为4. 90%。

3. 3　加标回收试验

为验证测定方法的可靠性,对样品进行了加标回收试验。取2. 4样品制备得到的M IBK 相分析

试液2. 00mL,加入2. 00mL 2. 00�g·mL
- 1的M IBK 相的硒标准液,混匀,测定。样品加标回收率为
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96. 0%—98. 5%, 平均回收率为97. 3%。结果见表3。

表 3　加标回收率测定结果

编号
样品含量

( �g·mL- 1)

标准加入量

( �g·mL- 1)

加标后测定值

( �g·mL- 1)

回收率

( % )

平均回收率

( % )

1 1. 56 2. 00 1. 76 98. 0

2 1. 49 2. 00 1. 72 97. 5

3 1. 50 2. 00 1. 72 97. 5 97. 3

4 1. 54 2. 00 1. 72 96. 0

5 1. 60 2. 00 1. 77 97. 0

6 1. 46 2. 00 1. 70 97. 0

7 1. 58 2. 00 1. 76 97. 0

8 1. 51 2. 00 1. 74 98. 5

4　结论
本法通过A PDC-M IBK 体系萃取富集,既可以克服硒的原子化效率低测定困难的缺点,同时也

消除了稳定剂及其他金属离子对测定的干扰,具有较好的准确度和精密度,在0—5�g·mL
- 1
之间

线性关系良好,相对标准偏差为4. 90% ,回收率为96. 0%—98. 5%。测定结果表明生长在湖北恩施

的千年不烂心中含有较高的硒, 为3. 04( �g·g - 1)。
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Determination of Selenium in Solanum Cathayanum
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Abstract　The selenium in Solanum cathayanum was ex tr acted w ith APDC and M IBK and

determined by FAAS, it not only o vercomes the low eff iciency of atomizat ion, but also eliminates

the disturbance f rom the stabil izer Cu
2+ . T he relat iv e standard dev iat ion is 4. 90%. T he recovery

is 96. 0%—98. 5%.
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