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荧光扫描法测定发中微量硒含量

成都军区总医院�成都 �� �� �� � 陈重华 于 波涛 刘明蓉

硒是人体必须的微量元素
,

存在于人体

红细胞中 �‘� ,

过多或过少都会引起疾病
,

甚至

可导致死亡
。

大量研究已证明 � �」� 血硒和发

硒的对数值呈显著的直线关系
,

发硒可用来

评定人体硒的营养水平
。

以测定发硒代替血

硒
,

具有其一定的优越性
。

微量硒的测定方

法有荧光法
、

比色法
、

气相色谱法
、

原子吸

收分光光度法等�“� ,

但荧光薄层扫描法测定

发中微量硒的含量尚未见报道
,

现报道如下
�

原 理

硒 ��� �在酸性条件下与 �
,

�

—
二氨基

蔡 �� � � � 生成具较强荧光的 �
�

�

—
苯

并硒脑
,

用环己烷萃取
,

其荧光 强 度 与 硒

��� �成正比 �� 〕,

用荧光薄层扫描法测定荧光

强度
,

便可测得发硒含量
。

实 验

】
�

主要仪 器与试 剂

日本岛津 ��
—

� �� 双波长薄 层 色 谱

扫描仪
。

浓氨水
、

浓盐酸
、

浓硝酸
、

高氯酸�� �
�

。一

� �
�

�� �
、

浓硫酸
、

环 己烷
、

乙醇
、

盐酸经胺
、

乙

二胺四 乙酸二钠
、

� � �
,

均为分析纯
。

微晶纤维素
�

国内压片用
,

过 � �� 目筛
,

。
。

� � � � � 溶液
�

准确称取 � � � � ��

� �
,

加 。一 � 盐酸 � � � � �
,

使完全溶解
,

用

环 己烷萃取 �一 � 次至环 己烷无杂色止
,

将水

溶液存于棕色瓶中
,

覆以约 � � � 的环 己 烷

层
,

存于冰箱中备用 �配制时宜在暗室中操

作�
。

展开�� 
�
乙醇一浓氨水 ��

, � �

混合消化液 �甲液�
�

硝酸
�

高氯酸
�

浓硫

酸 � � � � � � �

混合消化液 �乙液 �
�

硝酸
�
高氯酸

�

浓

硫酸 二 � � � � � �

硒标准液 �� 。。� � � � ��
�

取硒粉 �分析纯�

。
�

� � � � � 于混合消化液�甲�中
,

微热使溶解
,

继续加热至无棕色烟雾
,

冷却后在 � �� � �容

量瓶中定容
。

薄层板制备
� 用微晶纤维素 � � 与蒸 馏

水 � � � �制成 � � 欠 � � � �
�

的层析板
,

厚度约

�
�

� � � �
,

活化后置于干燥器中备用
。

样品
�

取发根处 � � � 长头发 � �
,

市售

海欧洗发膏 �� �� 浸泡 �� � ��
,

依次用自来

水
、

去离子水
,

蒸溜水逐级清洗 � 次
,

乙醇清

洗 � 次
。

于 � � �� 烘干
,

剪成 � � � 碎度
,

即

成
。

�
�

方法 与结果

�
�

� 消化 处理
�

准确称取样品约 �
�

� �  �

� 数份并编号
,

分别加入 � � �混合 消 化 液

�乙液 �
,

静置�� � ��
,

水浴中加热
,

若溶液颜色

较深
,

补加适量硝酸至溶液清亮无色
,

继续加

热至无棕色烟雾
,

待溶液剩约 �
�

�一 � � �时
,

冷却
,

定容成 � � �
。

精密量取硒标 准液 � � �

�� � � � � �� 照同法进行消化处理
,

得硒消化标

准液
。

�
�

� 标准曲线
�

取硒消化 标 准 液 �
�

�

� �
,

力�� �
�

� � � � � � 一 � � � 溶液 。
。

�� �
,

用

。
�

�� � 盐酸调 � � 至 �一 �
�

�
,

加 � � 盐酸经

胺液 � � �
,

放置 � 分钟
,

加 。
�

� � � � � �
�

�

� �
,

暗处 �� ℃ 水浴中加热 � 分钟
,

取出
,

避

光冷却
,

准确加入经重蒸溜的环 己烷 �
�

�� �
,

充分混匀后得环 己烷层即为硒的荧光液 �� � �
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� � ��
。

分别取 � , � , � , � , �
,

�
,

� � �于薄层板

点样
,

用展开剂层析 �� 分钟后
,

取出凉干
,

�
�

值 �
�

�
。

以激发光波长 � � � � � �
发射光波

长 � � � � � �
扫描速度 � � � � � � 沁 �灵敏度 �

� 档
,

纸速 �� � � � � 恤 为检测条件
,

以含量
� 对扫描测定的积分面积 � 进行回归

,

方程

为
� � 二 �

�

� � � � 一 �
�

� � ��� � �
。

� � � � � � � �

�
。

� 回收率试验
�

为考察人发中其 它

金属离子对硒 ��� �测定的影响
,

按表 � 所列

浓度配制成人发及标准硒的消化液
,

并以同

样
、

同量人发消化液对硒��� �相比较
,

按标准

曲线方法处理后测定积分面积
,

代入回归方

程
,

求得相应纳克数
,

并计算回收率
,

结果见

表 �
。

表 � 发中硒的回收率

样品 加入量 �� 引 回收量�� � � 回收率�� � 平均回收率�� � � �� �� �

��
。

� �

��
。

��

� �
�

� �

��
�

� �

��
�

�口

�盛
。

� �

�住
�

� �

� �
。

� �

�� �
。

�

� �
。

�

�� �
。

�

�� �
。

�

� �
�

� �� �
�

�� � �
�

� �

� �
。

�

� �
。

�

�� �
。

�

拓拓拓��巧肠����
,自上��刁���� 

�
。

� 结 果

精密量取 �
�

�� � �人发消化液
,

照实验

方法 � 项下操作
,

点样量 � ��
,

据标准 曲线求

得样品含量
。

结果见表 �
。

表 � 发 中硒的含量

样品 含硒量 � � �� � 样品 含硒量 � � �� � 样品 含硒量 � � �� �

� ��
�

�� � � �
�

�� � ��  
!
∀ �#

∃  
!
 %∃ &  

!
∃ � � �∋  

!
∀ ∃ �

(  
。

0
7 7 1 ( ) 0

.

2 6
1 1

7 0

。

4 2 7

4 0

.

0 7 9
1 ] 0

.

2 7 4 1 8
0

.

4
7

3

9
0

。

0 9
3

1
3 0

。

2 9
2 1

( )
0

。

5 3 5

6 0

.

1 3 0 1 3 0

。

3 5 9 2 0 0

.

5 5 1

7 0

.

] 5 9
H

0

.

3 9 2
二砰均值

: 0
.
275

3
.
讨论 C uZ

十 、

F
e 3 十

、

B 钾 “ 、

P d

Z +

等其它金属离子的干

3
。

1 经实验
,

空自对照点样量至 10 ul 扰
。

都未见荧光斑点
,

荧光扫描测定积分面积几 3.4 点样
、

层析
、

凉干在八小时 内 测

乎为零
,

所 以测定时不作空白对照
。

定荧光
,

否则荧光强度新逐渐减弱而影响测

3 .2 D A N 溶液很不稳定
,

经常使用一 定结果
。

般需每月配制囚
。

取用时也要在 暗 室 中 进 3.5 本法最低检出量为2 ng
,

线性范围

行
。

为 1 ng 一21 n g
,

回收率平均值为 100
.
53%

,

3

.

3 加 入 E D T A

—
2Nn可 排 除 相对标准差 R S D 为 3

.4 %
。
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3
.
6 该法取样方便

响
,

灵敏度高
,

结果准确
,

量硒含量测定的一种手段
。

对人体健康 无 影

精密
,

可作为微
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11 种自制中药口服液中 10 种金属元素含量测定

空军成都医院(成部 610 061) 戴德银 韩 梅 陈德新 谢丽娜 王秀霞

成都科伎大学分析测试中心(成都 61 0061) 张筑风 朱小帆

本文用原子吸收分光光度计测定了本院 1.2 受试药品为军队内部批准制剂(空

自制 n 种中药口服液中 10 种无机元素M n
、

军颁发普通制剂生产许可证 )
,

具体品种如

Fe
、

K

、

Z
n

、

C
u

、

M
g

、

C d

、

N i

、

H g 的含量
,

并用 表 1 所示
。

文献中的铁盐检查法
、

火焰原子吸收光谱法
、

1

.

3 仪 器及测试 条件

等离子发射光谱法
、

原子吸收氢化物法
、

石墨 W F X
一
I D 型原子吸收分光光度计(北京

炉法进行验证
。

现报告如下 第二光学仪器厂 )
,

测试时条件是
:
狭缝 0

.1 ,

1 实验方法 能量 70 士 10
,

读数方式为峰高档
,

工作选择

1。 1 试剂
:
本实验所用 10 种元素标准 为吸光档

,

标 尺放大为 1
,

阻尼为 1
,

灯电流

液全系成都科技大学分析测试中心提供
,

亚 2 m A
。

沸蒸溜水配制
。

2

.

测定结果如表 1 所示
。

表 1 11 种 自制中药 口服液中 10 种金属元素含量 刚 定(pp m 卜g / 10 m l)

药品名称 M n F e A l K Z n C u M g C d N i H g

厌食Jl月民液 1() 6
.
6 < 10 185

.
2 5

.
8:) < 0

.
02 113

.
27 0

.
156 20 < 1

.
96

康尼 口服液 13
.
3 13

.
3 < 1() 11) 4

.
3 10

.
86 < 0

.
02 4G

.
沮 0

.
1似 < 5 < 1

.3

胃炎口服 l夜 2奋〕
.
3 2 3

.
3 < 1 0 8 1 6

.
9 6 ]

_
4
.
5』 < 0

.
0 2 3 2 2

.
4 5 0

.
1 0 4 < 5 < 1

.
3

止咳 下喘日服液 < 3
.
3 16

.
7 < 10 生6

.
9 6 2

.
9 1 < 0

.
0己 8 7

.
7 6 0

.
1 ()4 < 10 < 1

.
3

抗脑服 }全日 服液 6
.
6 13

.
3 < 10 习1

.
9 6 1

.
1 9 < 0

.
0 2 2 7

.
料 O

.
1() 生 < 15 ( 1

.
3

急扁塘浆 / < 3
.
3 < 10 89

.
6 0.95 < 0

.
02 57

.
7G 0

.
313 < 5 < 1

.
3

复方百部止咳塘浆 < 10 13
.
7 < 10 43

.
5 0

.
73 < 0

.
03 73

,

3 5
0

.

2 0 8 川)
.
0 < 1

.
3

五味子塘 咬 10 16
.
7 < 10 196

.
5 13

.
43 < 0

.
02 105

.
51 0

.
26 < 10

.
0 < 1

.
3

中药结肠净叱夜 13
.
3 拐

.
3 < 10 207

.
97 17

.
88 < 0

.
02 110

.
93 0. 104 25

.
0 < 1

.
3

花斑竹合剂 1() 31
.
6 < 1() 7约

.
6 17

.8吕 < 0
.
02 9 :)

.
洲 0.10 生 2 5

.
0 < 1

.
3

消炎 含嗽液 价 10 < 功 473 .5 7 .87 < 0
.02 85

.71 0.3扮 15 < 1
.
3


