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氢化物发生一原子荧光光谱法测定多目标区域 

地球化学调查样品中的硒 

唐 耀 ，郑 松 

(贵州省地质矿产中心实验室，贵州 贵阳 550018) 

[摘 要]建立了氢化物发生一原子荧光光谱法测定多目标区域地球化学调查样品中的硒的分 

析方法。通过采用氢氟酸一硝酸一高氯酸分解样品，在 40％盐酸溶液中，用硼氢化钾作为还原 

剂进行硒的氢化物发生一原子荧光光谱法测定。方法检 出限为0．007 g／g，测定范围为 0．021 

～l0 g／g。该方法操作简便，测定结果稳定，灵敏度和准确度高，适用于水系沉积物、土壤中硒 

量的测定。 
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多目标区域地球化学调查是以基础地质、资 

源潜力与生态环境等三大方面为主要 目标开展的 

基础性地质调查工作，其样品分析要求具有较低 

检出限以及较高准确度和精密度。氢化物发生一 

原子荧光光谱分析技术经过三十余年的发展日渐 

成熟，且应用广泛  ̈J。目前测定硒的方法较多， 

原子荧光光谱法测定硒已广泛应用于多种领 

域 一 J。通过采用氢氟酸一硝酸一高氯酸分解样 

品，在 40％盐酸溶液中，用硼氢化钾作为还原剂 

进行硒的氢化物发生一原子荧光光谱法测定，测 

定结果准确稳定，方法检出限和精密度均达到多 

目标区域地球化学调查样品分析要求。 

1 实验部分 

1．1 仪器与工作条件 

AFS-3100型原子荧光光谱仪(北京海光仪 

器公司)；硒空心阴极灯 (北京海光仪器公司)。 

通过实验优化选择仪器最佳的工作条件见表 1。 

1．2 标准和主要试剂 

硒标准储备溶液[p(Se)：100 IIl1]：称取 

0．050 0 g[∞(Se)=99．95％]的硒粉于 100 ml烧 

表 1 仪器工作条件 

Table 1 Operating conditions of instrument 

参数 设定值 

灯电 mA 

负高 V 

原子化器高度／mm 

载气流量／(1Ill·min ) 

屏蔽气流量／(ml·min ) 

注入 量(m1) 

读数时间(s) 

延迟时间(S) 

测定方式 

积分方式 

8O 

260 

8．0 

400 

90o 

0．5 

10 

l_O 

标准曲线测量／精密度测量 

峰面积 

杯中，盖上表皿，沿杯壁加入 20 ml硝酸(1+1)， 

于低温控温电热板上加热溶解。取下 ，加入 3 ml 

高氯酸，继续加热至冒烟，取下冷却，用少量水吹 

洗表皿和杯壁，再加热至冒烟，取下冷却。移入 

500 ml容量瓶中，用水稀释至刻度，摇匀。 

硒标准溶液：精确吸取硒标准储备溶液，用 

40％的盐酸溶液稀释至 100 ng／ml。 

盐酸，硝酸，氢氟酸，高氯酸(分析纯)氢氧化 

钾，硼氢化钾 (分析纯)，三氯化铁 FeC1，·6H：0 

(分析纯)。 

盐酸溶液 (40％)：60 ml盐 酸与 90 ml水 
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混匀。 

硝酸溶液 (1+1)：50 ml硝酸与 50 ml水 

混匀。 

硼氢化钾溶液(20 g／1)：称取 2 g氢氧化钾， 

置于 1 000 ml烧杯中，加人 1 000 ml水搅拌溶解 

后，加人 20 g硼氢化钾 (分析纯)，搅匀。用时 

配制。 

铁盐溶液[p(Fe)=10 mg／m1]：称取24．36 g 

三氯化铁 FeC13·6H20(分析纯)于 250 ml烧杯 

中，加人 40 ml盐酸，溶解后，用水稀释至 500 ml， 

混匀，备用。 

除非另有说明，在分析中仅使用确认为优级 

纯的试剂和蒸馏水(去离子水)。 

1．3 实验方法 

称取0．250 0 g样品于 50 m1聚四氟乙烯烧 

杯中，用少量水润湿，依次加入5 ml氢氟酸、l0 ml 

硝酸、1 ml高氯酸，置于电热板上加热分解，蒸至 

刚冒尽白烟，用约5 m1水冲洗杯壁，加入 l0 ml盐 

酸，置于低温电热板加热 10 rain，取下冷却后加 

入 2．5 ml铁盐溶液，用水转移至 25 Illl比色管中 

并稀释至刻度，摇匀，30 min后待测。同时分析全 

过程做双份空白试验，按选定的仪器工作条件进 

行测定。 

2 结果与讨论 

2．1 盐酸酸度的选择 

不同浓度的盐酸介质对硒荧光强度有影响， 

盐酸浓度在 1．0 mol／1—5．0 mol／1范围内荧光信 

号值较恒定，且灵敏度高；考虑硒的价态对原子荧 

光光谱法测定的影响，保证硒全部还原成四价态， 

选择测定溶液体系为40％HCI介质。 

2．2 硼氢化钾浓度的选择 

实验表明，硒的荧光强度随着硼氢化钾浓度 

的增大而增大，但是浓度过高导致反应过于剧烈， 

荧光强度不稳定。硼氢化钾浓度为 10 1～30 

g／l时，其荧光强度大且稳定。故选择硼氢化钾 

浓度为 2O g／1。 

2．3 仪器工作条件的选择 

通过试验表明测定硒的仪器条件中，灯电流 

在 80—100 mA的范围内，负高压在 250～280 V 

的范围内均符合测定要求，综合考虑灯的使用寿 

命和空白值的因素，选取表 1中所选条件为最佳 

条件。其它条件均满足测定要求。 

2．4 工作曲线绘制 

于一组 50 ml容量瓶中，各加人 2O m1盐酸， 

分别移人 0．0 ml、0．5 ml、1．0 ml、2．0 ml、5．0 ml、 

10．0 ml 100 ng／ml硒标准溶液，加入 5 ml铁盐溶 

液，用水稀释至刻度，摇匀，放置30 min。按照选 

定的仪器工作条件进行测定。测量完毕，以硒的 

示量为横坐标，荧光峰高值为纵坐标，绘制工作曲 

线。本方法标准曲线在 0̂ v 100 ng／ml之间线性 

关系良好，相关系数为 0．999 9。 

2．5 方法检出限 

按测定步骤处理 12份样品空白，测定荧光强 

度。在相应的工作曲线上查得硒含量，以 3倍标 

准偏差计算硒的检出限为0．007 ttg／g硒。 

2．6 方法精密度与准确度 

按照《生态地球化学调查样品测试能力(52 

种元素)考核办法和管理规定》，对 12个国家土 

壤一级标样 GSS-4一GSS-6、GSS-8，、一GSS一16 

系列进行 l2次测试，标准物质测量值与推荐值吻 

合。质量参数见表2。 

3 结语 

采用氢氟酸一硝酸一高氯酸分解样品，选择 

了最佳条件，用氢化物发生一原子荧光光谱法测 

定多目标区域地球化学调查样品中的硒，经国家 
一 级土壤标样验证，其测定结果是准确可靠的。 

本方法操作简便快速，实用性强，适合广泛使用。 
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Determination of Selenium in Geochemical Sample by Hydride 

Generation—。atomi c Fluorescence Spectrometry in M ultiple—-targets Area 

TANG Yao，ZHENG Song 

(MLR Guiyang Supervision and Testing Center ofMineral Resources，Guiyang 550004，Guizhou，China) 

[Abstract] The analytical method which uses hydride generation—atomic fluorescence spectrometry to deter- 

mine the selenium in geochemical samples is set up．In the 40％ hydrochloric acid solution．potassium boro- 

hydride as the reducing agent， selenium in hydrofluoric acid—nitric acid— perchloric acid samples is 

determined by hydride generation—atomic fluorescence spectrometry．The MDL is 0．007 g／g，the range is 

0．021 to 10 g／g，the method is easy to operate，the result is stable，it has hi gh sensitivity and accuracy， 

this is suitable for selenium determination in strata sediment and soil． 

[Key words] Selenium；Hydride generation—atomic fluorescence spectrometry；Geochemical investigation of 

multiple-targets area 


