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摘　要　探讨了流动注射氢化物发生2原子吸收光谱法测定微量硒时的最佳条件, 建立了大百合

(Card iocrinum g ig anteum M assee)中微量硒的流动注射氢化物发生2原子吸收光谱分析方法。本法操作简
便、快速, 灵敏度高, 测定硒的线性范围为 0—50Λg·L - 1, 相对标准偏差小于 3% , 加标回收率为 96%—

105%。应用于大百合样品中微量硒的测定,获得满意结果。
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1　前言
大百合[Card iocrinum g ig anteum (W all. ) M ak ino ],隶属百合科 (L iliaceac) ,百合族 (L ilieae) ,大

百合属[Card iocrinum (Endl. ) L indl] [1 ] ,为东亚区 (包括西亚的东喜马拉雅地区)特有。在云南分布

于 1300—3500m 的林缘、草地、疏林中。大百合花茎粗壮,硬度大,作为普通的小型鲜切花也许不太

符合东方人的审美观,但是如将其盆栽摆设于公共场所,可以很好地烘托出热闹喜庆的节日气氛;

其大型花序用于大型花篮的制作,也非常壮观;若用于园林内庭台楼阁、池塘水榭旁的点缀,观赏效

果远胜其他百合。大百合的鳞茎富含淀粉和多种营养成分,可食用。在云南民间常以其鳞茎或蒴果

作为药用,如中药百合七即为大百合的鳞茎,果实则被作为中药马兜铃的代用品,具有清肺、平喘、

止咳的功效,用于治疗咳嗽、气喘、肺结核咯血等症[2 ]。

硒是人体必须的微量元素,具有防癌抗癌作用,但过量摄入又会对人体造成毒害。随着人们健

康意识和需求的增强,目前,不少种类的富硒保健品和富硒食品涌人市场,因此,这些保健品和食品

中硒的检测具有很重要的意义。由于硒是一种易挥发性元素,硒的测定大多采用荧光法、分光光度

法、石墨炉原子吸收法和氢化物发生2原子吸收法[3—8 ]。石墨炉法灵敏度虽高,但存在严重的基体干

扰,且易挥发损失,常需要加入适当的基体改进剂以提高硒的灰化温度,消除基体干扰。而普通氢化

物发生法,在进样速度和进样体积上容易带来误差,并且操作繁琐。采用流动注射氢化物发生2原子
吸收法测硒,不仅可减少干扰,而且操作简便、快速,自动化程度高。流动注射氢化物发生法测定植

物和菌类中硒的报道不多,本文建立了微量硒的流动注射氢化物发生2原子吸收光谱测定方法,并

应用于大百合中硒的测定,结果满意。



2　实验部分
2. 1　样品

实验样品大百合采自云南贡山县茨开镇丹珠箐海拔 2330余米处针阔混交林下,引种在云南农

业大学种质资源基地。

2. 2　仪器与试剂

AA 26800型原子吸收分光光度计 (日本岛津公司) ;W H G2102A 2型流动注射氢化物发生器 (北

京瀚时制作所) ;国产 Se空心阴极灯 (北京有色金属研究总院)。

仪器工作条件:波长 196. 00nm ,光谱通带 0. 5nm ,灯电流 10mA ,电热原子化器加热电压 80V ,

载气流量 (氩气) 240mL·m in - 1,载液为 1%的盐酸溶液。

Se标准储备溶液:采用国家标准物质中心提供的 Se标准溶液。

0. 5%硼氢化钠溶液: 称取 1. 0g硼氢化钠, 0. 5g氢氧化钠于 250mL 塑料瓶中,加水 200mL 溶

解,室温下可稳定一周。

Se标准工作溶液:临用时将 Se标准储备液稀释成 1Λg·mL - 1。盐酸、氢氧化钠为分析纯。

实验用水为去离子水,其他试剂为分析纯。

2. 3　实验方法

2. 3. 1　样品处理

准确称取 1. 000—2. 000g 经磨碎、全部通过 100目筛后的大百合样品于 100mL 三角烧瓶中,

加入 20mL 浓硝酸和 3mL 浓硫酸,置电热板上低温加热消化至剩余酸约 5mL ,取下冷却后,加入

2mL 浓高氯酸继续加热消化至冒高氯酸白烟,试样溶液清亮无色,取下冷却后,加入 5mL 浓盐酸,

放置约 30m in,使 6价 Se还原为 4价 Se,转入 25mL 比色管中,定容至刻度。

2. 3. 2　样品测定

将电热石英管原子化器安装在仪器的燃烧头上,调整好光路,调节电热原子化器加热电压为

80V ,预热 30m in 左右,将还原剂、试样、载液吸管分别置于相应的溶液中,用空白样品调整仪器基

线零点。测定时,按下氢化物发生器启动键,仪器自动吸入还原剂、试样、载液三种溶液,超过设定的

吸满时间后发出哨音,哨音停止后,载液 (携带试样溶液)和硼氢化钠开始按调节的速率稳流流动,

两种溶液混合后发生反应,生成的气体 (氢和氢化物)和废液被进入的载气一同带入气液分离管,分

离后的混合气体进入电热石英管原子化器,氢化物被原子化,废液溢流排出,仪器记录吸光度读数,

由校准曲线计算样品中 Se的含量。

3　结果与讨论
3. 1　原子化器温度的选择

电热石英管原子化器的温度过低影响氢化物的原子化效率,温度过高则使气体过度膨胀,稀释

了氢化物,均使吸光度降低,影响测定结果。实验证明,电压低于 70V 或高于 100V 吸收值均明显降

低,电压为 70—100V 时, Se的原子化温度达到最佳状态。本实验选择电热石英管原子化器的加热

电压为 80V。

3. 2　载气流量对测定的影响

载气流量的影响一般是随流速的增大而信号增大,逐渐形成光谱信号。载气流量太小,不能迅

速将氢化 Se气体带入电热石英管原子化器中,导致吸光度低,出峰时间延长; 如果载气流量过大,
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产生的氢化 Se被稀释过多,同时使基态 Se原子在原子化器中停留时间过短,致使灵敏度下降。以

20Λg·L - 1的 Se标准溶液测定,结果表明,实验选择载气流量为 240mL·m in - 1为最佳。

3. 3　还原剂浓度对测定的影响

硼氢化钠的用量不足 Se还原不完全,灵敏度下降; 用量过大则产生大量氢气,稀释 Se原子蒸

气,灵敏度也会下降。以 20Λg·L - 1的 Se标准溶液与不同浓度的还原剂反应的测试结果表明,还原

剂浓度在 0. 4%—0. 6%时,吸光度最大且稳定。本方法中还原剂浓度为 0. 5%。

3. 4　校准曲线的绘制

配制一系列不同浓度的 Se 标准溶液, 按实验方法进行测定。结果表明, Se 的用量在 0—50

Λg·L - 1之间, Se 的浓度 C 与吸光率A 呈良好的线性关系, 其线性回归方程为: A = 0. 0182+ 0.

0016C ,相关系数 r= 0. 9998 (n= 6) ,标准偏差 SD = 0. 0014。

3. 5　样品测试结果分析

实验测得大百合中 Se 含量为 0. 624g·kg- 1, 其相对标准偏差为 2. 17% , 方法的检出限为

0. 033Λg·L - 1,样品的回收率在 96%—105%之间,具有良好的准确度和精密度。与其他药用植物

对比结果显示,大百合中 Se含量略高。
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Abstract　T he experim en tal conditions and effect facto rs fo r determ ination of selen ium by flow

in jection2hydride generation2atom ic abso rp tion spectrom etry w ere discussed and selen ium in

card iocrinum g ig anteum w as determ ined. T he linear range fo r selen ium is 0—50Λg·L - 1. T he relative

standard deviation is less than 3% and the recovery is 96%—105%. T h is m ethod is simp le, rap id and

has been app lied to the determ ination of selen ium in card iocrinum g ig anteum w ith satisfacto ry results.

Key words　F low In jection2H ydride Generation2A tom ic A bsorp tion Spectrom etry, Card iocrinum

G ig anteum , Selen ium.

976第 4 期 王元忠等:流动注射原子吸收光谱法测定大百合中的微量硒


