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采用基体改进剂的原子吸收法

测定食品中微量硒

张 奇

(中央研究所 )

摘要 采用以镍作基体改进 剂的原子吸收 法测定食品 中微量硒
,

可提 高样品处理

的灰化程度
,

降低背景干扰
。

该方法灵敏
、

准确
。
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0 引 言

硒是一种多功能营养物质
,

是人体必需的微量元素
。

人体中硒几乎全部来 自食物
。

由于

硒的易挥发性
,

基体干扰 及食物中含量低等因素
,

使常用的石墨炉原子 吸收法难以准确测

定
。

消除或降低基体干扰
,

提高灰化温度的方法 一般采用化学基体改进剂和平台原子化技

术
。

文献报道
:

硝酸钱
、

碘化钾
、

重铬酸钾及铜
、

钥
、

铐
、

镍
、

锡等均可作为测定硒的化学改进

剂
。

但这一技术用于食品中硒的测定 尚未见报道
。

以镍作基体改进剂
,

测定食品中微量硒 的

方法
,

灵敏度高
,

准确性好
,

结果令人满意
。
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1 实 验

1
.

1 仪器

P E
一

3 0 3 0 原 子 吸 收 光 谱 仪
、

H G A
一

50 0 型石墨炉
、

A S
一

4 0 自动进样

器
、

硒无极放电灯
、

波长 1 9 6n m
,

谱带

宽 2
.

o n m
,

P E
一

热解涂层石墨管
,

采用

大功率管壁原子化
,

积分光度读数
,

氛

灯背景校正
,

石墨炉操作条件见表 1
.

收稿 日期
:

1 9 9 4
一

0 4
一

1 3

表 1 石墨炉升温程序

程 序

干燥

灰化

原子化

清洗

冷却

温度 ( ℃ ) 升温 ( S ) 保持 ( S ) 气流 ( m l /
n l i n )

2 5

2 5

0

l

l 0

2 0

1 5

4

2

l O
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1
.

2 试剂及玻璃仪器

硒标准溶液 ( l o 0 0 m g / L ) 溶解 1
.

0 0 09 硒粉 (光谱纯 ) 于 20 m l 浓硝酸中
,

完全溶解后转

移到 1 0 Om l 溶量瓶中
,

用 1
.

0 % H CI ( v / v) 稀释至刻度
。

改 进剂 (0
.

1 %镍 ) 0
.

19 镍粉 (光谱纯 ) 用少量 (1 + 1) 的 H N O
。

溶解用 1 % ( v/ 的 的

H N O
:

稀释至 1 0 0 m l
.

其它所用试剂均为分析纯
。

所用玻璃器皿
、

塑料小杯均在 10 % ~ 15 % H N O
,

中浸泡

2 4 h
,

用去离子水冲洗干净
。

1
.

3 分析步骤

l) 样品处理 将固体食品切碎或捣碎
,

使其均匀
。

准确称取 0
.

5 ~ 19 样品放入 1 0 0 m l

磨 口三角烧瓶中
,

加 l o m l 浓硝酸
、

s m l 浓盐酸
、

加几粒玻璃珠
,

装上冷凝管
,

加热消化至溶液

呈清澈无色或淡黄色
,

即消化到终点
。

冷却后用 5m l 去离子水冲洗冷凝管壁
,

取下冷凝管
,

再继续加热到溶液体积约 5 m l 左右
,

取出
,

用去离子水定容到 25 或 5 o m l( 视含硒量而定 )
。

2) 测定 将所制得溶液摇匀
,

按表 1 程序测定
.

样品进样量 20 闪
,

改进剂进样量 1 0川
.

3) 标准工作曲线系列配制 0
,

10
,

20
,

40
,

60
n g / m l 的硒标准工作溶液用 1 o o o m g / L

的硒标准储备液逐级稀释而得
。

标准溶液与样品溶液进样量相同
,

样品中硒含量 由工作曲线

计算
。

2 结果与讨论

2
.

1 镍对硒的化学改进作用及灰化温度的选择

图 1 表示原子化温度为最佳时
,

改进剂存在和不存在时硒的灰化曲线
。

由图 1 可见
,

不

加改进剂镍
,

硒的最高允许灰化温度为 3 00
`

C
.

此温度不足于除去样品中基体干扰
。

加入基

体改进剂镍
,

镍能与样品中硒产生热稳定的硒化镍
,

可提高灰化温度
。

从图中还可看到加入

改进剂后的最佳灰化温度为 1 0 0 0℃
.

2
.

2 最佳原子化温度的选择

在选定的最佳灰化温度下改变原子化温度分别测定标准溶液硒和样品 (花粉 )中硒的吸

光度
,

作两条关系曲线
,

选取最佳原子化温度
。

从图 2 看出
,

在石墨管壁原子化时
,

标准溶液

产
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灰化温度对 S e
吸光度的影响

ZO n g /m l Se
,

2 0拜 l

Z o n g / n l l S e
,

20 胖l+ 1 0产1 0
.

2 % N ,

图 2 S e
吸光度与原子化温度关系

A Z o n g / n 、 l 标准溶液 2 0拼 l+ 1 0拜 1 0
.

1 % N :

B Z O n g / m l 花粉溶液 + 10拜1 0
.

1 % N i
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和样品溶液的两条曲线形状基本相同
,

均在 2 100 C 趋于平稳
,

直到 2 4 0 0℃无明显变化
。

即原

子化温度曲线的形状与样品基体关系不大
。

兼顾到测定灵敏度
,

石墨管寿命和减少记忆效

应
,

本文采用 2 2 0 0 C 作为原子化温度
。

2
.

3 共存元素的干扰实验

据文献报道
,

碱金 属和碱土金属 卤化物 表 2 硒 ( 4 0 0 p g )时共存离子干扰情况

对测硒有干扰
。

为了研究在加入基体改进剂 干扰离子 浓度 (。创 m D 相对吸光度 ( % )

后
,

这些盐类对测硒的干扰作用
,

本文做了以 。 100

下实验
: e 。 ( e a e x

Z
) 2 0 , 4

取 2 0拼 l
,

Z o n g / m l 的硒溶液
,

1 0拌1 0
·

1 % M : ( M g e lZ ) 2 0 9 :

的镍
,

以及 10 川 各种离子的溶液加到石墨管 N 。 ( aN cl ) 15 95

中
,

按程序测定吸光度
,

并与同样量标准硒测 K (K cl ) 15 98

得的吸光度 比较 (相对吸光度 )以此来估计共 F e

(F ce ls) 20 , 8

存离子的干扰作 用
,

见表 2
.

从表 2 看 出
,

采 z n ( z n e l : ) , o , ,

用镍作基体改进剂
,

碱金属和碱土金属 卤化

—
物对测硒干扰不大

。

因多数食品在经过样品处理稀释后
,

干扰离子的浓度大体在表 2 所列范

围
。

2
.

4 标准曲线法与标准加人法

在样品 (花粉 ) 溶液中加入不同量的

标准硒溶液
,

与标准系列一 同测定其吸

光度
,

见图 3
.

回归方程为
:

Y 一 A + B x

B
。

= 0
.

0 1 0 0 5

B 。
= 0

.

0 1 0 0 9

r = 0
.

9 9 9 9

从图 3 可见
:

此两条曲线斜率基本相同
,

故两曲线平行
,

则可用硒 的标准 曲线作

为测定食品中硒的工作曲线
。

2
.

5 精度及回收率

几种食品中对硒测定精度及 回收率

见表 3
,

表 4
.

表 3

图 3 标准曲线和标准加人法 曲线

标准曲线

标准加入法 曲线
;

花粉硝化液 稀释液中加入不同量的 eS

几种样品测定情况

样 品 均匀 含化量 ( 拜g / g ) 标准偏差 (S ) 变异系数 R S D (铸 )

花 粉

鱿鱼 (干 )

鸡旦粉

2
.

1 2

0
.

3 生

0
.

0 7 9

0
.

0 3 1

0
.

0 2 5

0
.

0 1 5
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续表 3

样 品 均匀含化量 (仁g / g ) 标 准偏差 ( S ) 变异系数 R S D (务 )

婴儿粉

矿泉水

营养愉液

0
.

2 0 0
.

0 12

0
.

2 4 0
.

0 1 4

3
.

9 6 0
.

0 2 0

0
.

2

5
.

8

2
.

5

表 4 样品的回收率

样 品 平均含量 (件g / g ) eS + 加入量协 g /g ) 测得总量伽 g / g ) 回收率 ( % )

花 粉 1 7
.

5 1 0 27
.

1 9 6

ù匀
月任OéOé鱿 鱼 (干 )

营养输液

2
.

4 0

3
.

9 6

4
.

3 0

7
.

7 3
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