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氢化物发生原子荧光法测定沙棘果中硒含量
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　　【摘要】　目的　建立测定沙棘果中硒含量的方法。方法　采用硝酸高氯酸微波消解后，在铁氰化钾盐酸体

系中，选用最佳氢化物发生原子荧光法测定硒含量，采用标准曲线法进行定量分析。结果　该法线性范围为０～１０

μｇ／ｍＬ，检出限为０．０４６μｇ／ｍＬ，回收率为９６．５％～１０３．０％，相对标准偏差为１．４５％。结论　本方法简单、准确，

适合于中药材沙棘果中硒的含量测定。
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　　沙棘性温，味酸涩；入肝、胃、大小肠经。沙棘的根、叶、花、

果、籽均可入药，沙棘的果实中含花青素、槲皮素等生物活性成

分达１９０多种。其中的氨基酸多达１８种，包括人体内必需但

体内不能合成的８种；还含丰富的天然维生素Ｅ、β胡萝卜素、

黄酮、不饱和脂肪酸及钙、铁、锌、钾、硒等多种微量元素。沙棘

油从沙棘果、籽、皮中提取，浓缩了沙棘全身之精华，对人体心

血管疾病、消化道疾病、免疫系统疾病、皮肤病等有明显的综合

治疗和保健作用，被科学家称之为“液体黄金”，享有“世界植物

之奇”、“维生素宝库”和“高原圣果”之称。

硒是人体必需的微量元素，适量补充硒可提高人体免疫

力，预防肿瘤和心血管等疾病的发生［１］。硒的安全和适宜摄入

量为５０～４００μｇ／ｄ
［２］。研究表明，硒的生理活性功能与硒存在

的形态密切相关，生物体中的硒（特别是有机硒）是人类营养硒

来源的基本渠道，即使部分来自于动物等副食品，但从食物链

的角度看，它还是来自植物硒源。因此，生物硒资源的状况直

接地影响到人类的硒营养状况，对生物样品中硒的测定方法研

究就显得非常重要［３］。本文利用氢化物发生原子荧光法测定

沙棘果中硒，旨在为沙棘药用开发提供参考。

１　材料与方法

１．１　仪器与试剂　ＡＦＳ２３０型双道原子荧光光度计，配有专

用硒空心阴极灯和计算机处理系统；断续流动氢化物发生器进

样系统；Ｎｅｗ ＨｕｍａｎＵＰ９００型超纯水器（韩国 Ｈｕｍａｎ公

司）；电子天平ＢＴ１２５Ｄ（北京赛多利斯天平仪器厂）；ＳＦＧ０１Ｂ．

５００黄石市恒丰医疗器械有限公司电热恒温鼓风干燥箱 ＷＸ

４０００温压双控微波消解系统（上海屹尧分析仪器有限公司）。

本法所用试剂均为优级纯，硝酸、盐酸、高氯酸为优级纯；实验

用水为超纯水（电阻率为１８．３ Ｍ·ｃｍ）。硼氢化钾溶液

（２０ｇ／Ｌ）：称取５．０ｇ硼氢化钾溶于２５０ｍＬ２ｇ／Ｌ的氢氧化钠

溶液中，临用前配制。载流：１０％盐酸溶液，取１００ｍＬ浓盐酸

稀释至１０００ｍＬ。盐酸（６ｍｏｌ／Ｌ）：将浓盐酸和水等体积混

合。铁氰化钾溶液（１００ｇ／Ｌ）：取５０．０ｇ铁氰化钾（优级纯），

溶于５００ｍＬ超纯水中。硒标准溶液：１００μｇ／ｍＬ。沙棘果（鲜

品）来源于承德宇航人公司。

１．２　方法

１．２．１　样品处理　取１ｇ干燥粉碎样品经微波消解后冷却，

将消解液洗入干净的１００ｍＬ小烧杯中，低温蒸发至１ｍＬ时，

加入６ｍｏｌ／Ｌ的盐酸５ｍＬ，继续加热至微沸５ｍｉｎ，以使６价

硒还原为４价硒。冷却后完全转移至５０ｍＬ容量瓶中，加入５

ｍＬ１０％铁氰化钾，用１０％盐酸溶液定容到刻度，摇匀待测。

１．２．２　标准曲线的绘制　分别取０．２、０．６、１．０、１．４、１．８、

２．２、２．６、３．０、３．４、３．８ｍＬ硒标准溶液于聚四氟乙烯消化罐

中，按１．２．１方法步骤进行处理，制作的标准系列浓度为０．２、

０．６、１．０、１．４、１．８、２．２、２．６、３．０、３．４、３．８μｇ／ｍＬ。

１．２．３　仪器工作条件　负高压３００Ｖ，灯电流６０ｍＡ，原子化

器高度８ｍｍ，原子化器温度为２００℃，载气流量５００ｍＬ／ｍｉｎ，

屏蔽气流量１０００ｍＬ／ｍｉｎ，读数方式为峰面积，读数延迟时间

２ｓ，读数时间１０ｓ，测量方法为标准曲线法。

１．２．４　样品分析　打开机器，设定仪器工作条件，输入相关参

数，原子化器点火，仪器预热３０ｍｉｎ。启动自动进样系统，依次

测定空白、工作曲线、样品的荧光强度。仪器自动计算测定

结果。

２　结　　果

２．１　样品含量　按照设定的仪器工作条件，对沙棘果样品溶

液进行３次平行测定，样品溶液硒的浓度为０．８５６μｇ／ｍＬ，样

品含量为８５．６０μｇ／ｇ。

２．２　方法的线性范围和检出限　在实验确定的最佳工作条件

下，绘制工作曲线。试验表明，在线性范围内，硒最高浓度可达

３．８μｇ／Ｌ，因此硒浓度线性范围为０．０～３．８μｇ／Ｌ。标准曲线

方程为：Ｉ＝２９．１８５５Ｃ０．４３００，相关系数狉＝０．９９９８。检出限

（３Ｓ／Ｎ）为０．０４６μｇ／ｍＬ。

２．３　精密度试验　对１．０μｇ／ｍＬ标准溶液进行连续１１次测

定，得出相对标准偏差等于１．４６％，表明样品重现性良好。

２．４　回收率试验　以沙棘果样品溶液加入等量的１．０μｇ／ｍＬ

标准溶液，测定３次，回收率结果见表１。

表１　沙棘果样品溶液回收率（％）

测定次数
加标前

（μｇ／ｍＬ）

加标量

（μｇ／ｍＬ）

加标后

（μｇ／ｍＬ）

回收率

（％）

１ ０．８５６ １．０ １．８２６ ９７．０

２ ０．８５６ １．０ １．８８６ １０３．０

３ ０．８５６ １．０ １．８２１ ９６．５

３　讨　　论

３．１　消解条件的选择　微波消解的特点是化学反应快；试剂

用量少、空白值较低；样品交叉污染机会少，可避免硒的挥发，

回收率高；效率高、操作简单、不污染工作环境；节能、降耗［４］。

３．１．１　消解体系、比例与用量选择　试验考察了浓硝酸、浓硝

酸与过氧化氢、浓硝酸与浓高氯酸不同的消解体系及比例和用
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量。结果表明，浓硝酸与浓高氯酸（８＋２）ｍＬ的消化效果最

好，故选用浓硝酸与浓高氯酸（８±２）ｍＬ的混合酸为消解

体系。

３．１．２　消解时间的选择　消解完全彻底是保证测量准确度的

基础，消解时间是关键。为得到最佳消解时间，作消解时间与

荧光强度的关系试验。试验结果表明，消解１０ｍｉｎ的样品液

荧光强度最理想，样品消解完全，所以消解时间设定为１０ｍｉｎ。

３．２　仪器工作条件的选择

３．２．１　原子化器的高度　原子化器的高度是影响荧光信号的

一个重要参数。通过作原子化器高度与荧光强度的关系试验

表明，原子化器的高度为８ｍｍ时，荧光强度最好，信噪比最

佳，原子化效率最好。

３．２．２　负高压的选择　光电倍增管负高压越高，测定的灵敏

度越好，但负高压过高使信号噪音偏高。在２１０、２４０、２６０、

２７０、２８０、２９０、３００、３１０Ｖ条件下，测定１．０μｇ／ｍＬ硒标准溶液

的荧光强度，计算信噪比。负高压在３００Ｖ时信噪比最大，所

以测定硒时，设定负高压为３００Ｖ。

３．２．３　灯电流的选择　灯电流与灵敏度有关，灯电流过高影

响灯的使用寿命。设定硒元素灯电流为４０、５０、６０、７０、８０ｍＡ，

测定１．０μｇ／ｍＬ硒标准溶液的荧光强度，计算信噪比。灯电

流在６０～７０ｍＡ信噪比最好。在满足检测条件的情况下，应

尽量采用低电流，以便延长灯电流的使用寿命。因此，选择灯

电流６０ｍＡ。

３．２．４　载气流速选择　载气的作用是将氢化物发生时产生的

氢化物和氢气导入原子化器，点燃形成氩氢火焰。因此，载气

的流速对样品的荧光强度具有重要作用。当载气流速为４００～

６００ｍＬ／ｍｉｎ时，峰形正常，所以样品测定时选择载气流速为

５００ｍＬ／ｍｉｎ。

３．２．５　硼氢化钾浓度　硼氢化钾浓度最关键，试验表明，硒的

荧光强度随着硼氢化钾浓度增大而增大；当硼氢化钾浓度在

１０～２５ｇ／Ｌ范围变化时，荧光强度最强且稳定。本文选择２０

ｇ／Ｌ硼氢化钾进行测定。

３．２．６　载流的选择　设定其他最佳条件，分别以不同浓度的

盐酸溶液为载流，测定１．０μｇ／ｍＬ硒标准溶液的荧光强度，结

果表明，１０％盐酸作载流时，荧光强度最大，故以１０％盐酸为

载流。

３．２．７　共存离子的干扰及消除　在测定过程中，Ｃｕ２＋、Ｂｉ３＋、

Ｎｉ２＋等的存在对硒的荧光信号有干扰。文献报道，加入一定量

的铁氰化钾做掩蔽剂可消除许多重金属的干扰，并使硒氢化物

较好的发生［５］。实验结果表明，当加入１０％铁氰化钾时，１０００

ｍｇ／Ｌ的Ｃｕ
２＋、Ｂｉ３＋、Ｎｉ２＋对硒的测定没有干扰，从而保证了测

定结果的准确性。

测定结果表明，沙棘果硒含量较高，这与沙棘果能增强机

体的免疫力，抑制肿瘤细胞的生长、消炎、保护肝脏功能相吻

合［６８］。微波消解氢化物发生原子荧光光谱法测定沙棘果中

的硒，不仅消肿时间短，样品及消解试剂用量少、污染少，而且

方法简便、快速、准确可靠。
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·临床研究·

甲状腺功能亢进性心脏病６２例临床特点分析

华　强，张斌华，孟祥健，王　勇（皖南医学院附属弋矶山医院内分泌科，安徽芜湖　２４１００１）

　　【摘要】　目的　探讨甲状腺功能亢进（简称甲亢）性心脏病的发病机制、临床特征、诊断及治疗。方法　对６２

例甲亢性心脏病患者（男２４例、女３８例）临床资料进行回顾性分析。结果　经过积极的抗甲状腺治疗，５６例甲亢

性心脏病患者症状好转，３例疗效欠佳，３例死亡。结论　甲亢性心脏病临床表现多样，容易误诊；及早确诊，有助于

改善患者预后、提高临床治疗效果。

【关键词】　甲状腺功能亢进；　心脏病；　发病机制
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　　甲状腺功能亢进（简称甲亢）是临床内科中较常见的病，甲

亢性心脏病是甲亢常见并发症之一，严重影响患者的生活质

量。甲亢发生时由于甲状腺激素直接作用于心肌及周围血管，

常引起心血管系统紊乱，从而出现一系列的心脏损害，如心脏

肥大、心律失常、心力衰竭，严重者甚至危及生命［１２］。本文主

要分析甲亢性心脏病的临床特点、治疗情况、发病机制，现报道

如下。

１　资料与方法

１．１　一般资料　２００８年１２月至２０１１年１２月在本科室住院

的甲亢患者，其中甲亢性心脏病患者６２例，男２４例，女３８例，

年龄２１～８２岁，平均（５１．２±１０．３）岁。甲亢病史１个月至２３

年，５８例无心脏病史，４例伴基础心脏病。其中风湿性心脏病
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