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流动注射氢化物发生原子吸收光谱法测定禽蛋中的硒

邓世林 , 李新凤 , 郭小林

中南大学现代分析测试中心 , 湖南 长沙　410078

摘　要　探讨了流动注射2氢化物发生2原子吸收光谱法测定硒时的最佳条件 ,建立了禽蛋中微量硒的流动注

射2氢化物发生2原子吸收光谱分析方法。同时讨论了禽蛋中硒含量水平和富硒科学饲养提高禽蛋中硒含量在
补硒食品中的发展前景。在优化的工作条件下 , 测定硒的检出限为 0125μg ·L - 1 , 线性范围 0～60μg·

L - 1 , 相对标准偏差小于 215 % , 加标回收率为 95 %～108 %。此法克服了石墨炉法存在严重的基体干扰 , 需

要加入适当基体改进剂以提高硒的灰化温度及传统间断氢化物发生2原子吸收光谱法分析速度慢、操作繁琐
且手工进样带来的误差等缺点 , 操作简便、快速、灵敏度和自动化程度高。
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引　言

　　硒是人体必需的生命元素 , 具有防癌抗癌、抗氧化作用

和提高人体免疫力等功能 , 被科学家称之为人体微量元素中

的“抗癌之王”。人体如果缺硒将会造成重要器官功能失调 ,

可以导致多种疾病的发生 , 例如心脑血管病、高血压综合

症、胃肠道疾病、糖尿病、哮喘、帕金森病、肝病、癌症等。

但过量摄入又会对人体造成毒害。随着人们健康意识的增

强 , 越来越多的富硒保健品和富硒食品大量涌入市场。因

此 , 这些保健品和食品中硒的检测具有很重要的意义。硒的

测定大多采用荧光光度法 [1 , 2 ]、氢化物发生2原子荧光法 [325 ]、

石墨炉原子吸收法 [6210 ]、氢化物发生2原子吸收法 [11216 ]和分光

光度法 [17221 ]。荧光法和氢化物原子荧光法具有较高的灵敏

度 , 但荧光法所用试剂二氨基萘需多次萃取提纯 , 存在操作

繁琐、费时、易污染等不足。氢化物原子荧光法因仪器昂贵

不易推广普及。而氢化物发生2原子吸收法具有灵敏度高、稳
定性好、易于推广等特点 , 是一种较理想的测定硒的方法。

采用普通氢化物发生法 , 在进样速度和进样体积上容易带来

误差 , 并且操作繁锁 [11 , 12 ]。采用流动注射2氢化物发生2原子
吸收法测硒 , 操作简便、快速 , 灵敏度及自动化程度高。流

动注射2氢化物发生2原子吸收法测定禽蛋中的硒 , 国内尚未

见报道。本文建立了禽蛋中硒的流动注射2氢化物发生2原子
吸收光谱测定方法 , 并应用于禽蛋中微量硒的测定 , 结果令

人满意。

1　实验部分

111　仪器与试剂

TAS2986型原子吸收分光光度计 (北京普析通用仪器有

限公司) ; W H G2102A2型流动注射氢化物发生器 (北京瀚时

制作所) ; 硒空心阴极灯 (北京威格拉斯有限公司) 。仪器工

作条件 : 波长 19610 nm , 光谱带宽 014 nm , 灯电流 6 mA ,

峰高记录方式 , 积分时间 15 s , 载气流量 (氩气) 220 mL ·

min - 1 , 载液为 HCl (1 + 99)溶液。

硒标准贮备溶液 : 国家标准物质中心 , 011 g·L - 1硒标

准溶液。

015 % KB H4 溶液 : 称取 110 g KB H4 , 溶解于 200 mL

015 %的 NaO H溶液中 , 储于 250 mL 塑料瓶中 , 室温下可保

存 1周。

硒标准工作溶液 : 测定前 , 将硒标准储备液用 5 % HCl

稀释成 110 mg·L - 1。

优级纯 HNO3 , HClO4 , HCl , NaO H。

112　实验方法

11211　样品处理

分别称取 21000～31000 g新鲜蛋清、蛋黄与经搅拌混匀

后的全蛋样品于 100 mL 三角烧瓶中 ,加入 25 mL 浓 HNO3 ,

置电热板上约 180 ℃加热消化至剩余酸约 5 mL , 取下冷却 ,

加入 2 mL 浓 HClO4 继续加热消化至刚冒 HClO4 浓白烟 ,

试样溶液清亮无色 , 取下冷却 , 加入 2 mL 浓 HCl , 放置约
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30 min (使 Se6 +还原为 Se4 + ) , 转入 25 mL 容量瓶中 ,定容至

刻度 , 摇匀待测。

11212　试样的测定

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 , 打开氩气钢瓶阀门 , 调节流动注射氢化物发生器载气

流量为 220 mL ·min - 1 , 打开石英管原子化器加热电源开

关 , 预热 10 min 。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 (5 % HCl)调整仪器基线零点。测定

时 , 按下氢化物发生器启动按钮 , 仪器自动吸入还原剂、试

样、载液三种溶液 , 当听到哨音后 , 启动读数键 , 仪器开始

记录吸光度。读数完成后 , 启动下一试样的操作。由校正曲

线计算样品中硒的含量。

11213　校正曲线

准确吸取 110 mg ·L - 1的 Se 标准工作溶液 010 , 110 ,

210 , 310 , 410 , 610 mL 于 100 mL 容量瓶中 , 用 5 % HCl稀

释至刻度 , 配成含 Se为 0 , 10 , 20 , 30 , 40 , 60μg·L - 1的标

准系列溶液。按试样测定方法进行测定 , 作校正曲线。线性

回归方程为 : A = 01007 2cSe + 01023 8 , r = 01999 7。

2　结果与讨论

211　载气流量对测定的影响

载气流量大小直接影响氢化硒被稀释的程度、在发生器

中停留的时间及石英管的管壁温度。载气流量太小 , 出峰时

间延长 , 呈馒头峰 , 灵敏度低。如果载气流量过大 , 产生的

氢化硒被稀释过多 , 同时使基态硒原子在原子化器中停留时

间过短 , 也使灵敏度下降。用 20μg·L - 1的硒标准溶液进行

实验 , 结果表明 , 最佳载气流量为 220 mL ·min - 1。

212　还原剂浓度对测定的影响

硼氢化钾的用量不足硒还原不完全 , 用量过大则产生大

量氢气 , 稀释硒原子蒸气 , 灵敏度下降。用不同浓度的硼氢

化钾还原剂进行试验 , 实验结果表明 , 还原剂浓度在 014 %

～016 %之间时 , 吸收值大且稳定 , 可获得令人满意的结果。

实验选择硼氢化钾的浓度为 015 %。

213　线性范围

配制一系列不同质量浓度的硒标准溶液 , 按试样测定方

法进行测定 , 作浓度与吸光度关系曲线。实验表明 , 硒质量

浓度在 0125～60μg ·L - 1范围内与吸光度呈线性关系。

214　精密度与检出限

对 30μg·L - 1的硒标准溶液平行测定 7次 , 吸光度分别

为 01272 , 01283 , 01279 , 01291 , 01288 , 01288 , 01292 ,平均

值为 01285 , 相对标准偏差 RSD为 215 % 。对空白溶液 (5 %

HCl)测定 20次 , 得标准偏差σn - 1 = 01000 6 , 已知校正曲线

的斜率 b = 01007 2 , 按 DL = 3σn - 1 / b计算得本法测定硒的检

出限为 0125μg·L - 1。

215　回收率

准确称取相同重量的同一禽蛋 (全蛋)样品数份 , 分别加

入不同量的硒标准溶液 , 按实验方法进行处理、测定 , 计算

加标回收率 , 结果列于表 1。

Table 1　Results of the recovery

样品
加入硒量

/ (μg·kg - 1)
测得量

/ (μg·kg - 1)
回收率

/ %

鸡蛋 0 255

鸡蛋 100 363 108

鸡蛋 200 447 961 0

鸡蛋 300 558 101

鸭蛋 0 272

鸭蛋 100 370 981 0

鸭蛋 200 481 104

鸭蛋 300 557 951 0

216　样品分析

按实验方法对实际样品进行测定 , 结果见表 2。

Table 2 Determination results of Se in samples

样品
测得平均值

/ (μg·kg - 1)
样品

测得平均值
/ (μg·kg - 1)

鸡蛋21 255 鸭蛋黄21 332

鸡蛋22 263 鸭蛋黄22 279

鸡蛋23 240 鸭蛋黄23 336

鸭蛋清21 232 鸭全蛋21 267

鸭蛋清22 258 鸭全蛋22 282

鸭蛋清23 238 鸭全蛋23 313

217　讨论

我国是世界上 42个缺硒国家之一 , 72 %地域的人群缺

硒、少硒 , 膳食中硒摄入量的不足严重影响着我国几亿人口

的身体健康 , 因此 , 开发富硒食品已成为一个重要课题 , 应

当像补碘那样抓好补硒工作。应在常规饮食中注意自己每天

的硒摄入量 , 同时还应寻找好的安全性高的硒制品和富硒食

品来补硒。食物是人体摄入硒的重要来源 , 但很多食物中的

硒含量很低。据资料报道 [22 ]和我们的检测结果表明 , 禽蛋中

硒含量高达 220μg·kg - 1以上 , 是一种含硒量高和比较安全

的补硒食品。当然 , 禽蛋所含胆固醇也较高 , 但适量食用也

不失为一种补硒的良好食物。如果通过富硒科学饲养的方

法 , 进一步提高禽蛋中硒的含量 , 这无疑将成为一种补硒的

很好食物。
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Determination of Selenium in Poultry Eggs by Flow Injection2Hydride
Generation2Atomic Absorption Spectrometry

DEN G Shi2lin , L I Xin2feng , GUO Xiao2lin

Center of Modern Analysis and Testing , Central South University , Changsha　410078 , China

Abstract　A flow injection2 hydride generation2atomic absorption spect rometric method for the determination of selenium in poul2
t ry eggs was developed. Various testing conditions and effect factors for the determination of selenium were studied. The authors

also discussed the content of selenium in poult ry eggs and the application of scientific feed method in improving selenium content

in poult ry eggs. The detection limit for selenium was 0125μg·L - 1 under optimum conditions. The linear range for selenium

was 0125260μg·L - 1 . The relative standard deviation was less than 215 % and the recovery was 95 %2108 %. This method over2
came the problem of severe matrix interferences of graphite furnace atomic absorption spect rometry , in which matrix modifier

must be added to eliminate matrix interference by raising ashing temperature. Additionally this method overcame the shortcoming

of slow analysis procedure , complex operation and error caused by manual injection in t raditional interval hydride generation2a2
tomic absorption spect rometry. It is a simple , rapid , highly sensitive and automatic method and has been applied to the determi2
nation of selenium in poult ry eggs with satisfactory result s.

Keywords　Flow injection2hydride generation2atomic absorption spect rometry ; Poult ry eggs ; Selenium ; Determination of content
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