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原子荧光光谱测定土壤和水系沉积物中硒的干扰来源及
消除方法
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摘要：原子荧光光谱法（ＡＦＳ）具有灵敏度高、结构简单、容易操作等优点，但目前测定土壤和沉积物中的硒
等元素的标准方法所采用的消解过程繁琐，易产生干扰。沸水浴可以把土壤和水系沉积物中硒提取完全，本

文根据样品中元素丰度和仪器性能，将ＡＦＳ测定Ｓｅ的干扰分为Ｃｕ和Ｐｂ两大类，根据实验提出在水浴消解
液加入浓盐酸（不宜加入硫脲 －抗坏血酸），通过增加溶液酸度和 Ｃｌ－浓度，即保持样品中盐酸浓度高于
２３％，可抑制Ｃｕ２＋还原为Ｃｕ０和Ｐｂ４＋生成ＰｂＨ４，有效降低了Ｃｕ的负干扰和Ｐｂ的正干扰，提高了 ＡＦＳ测定
Ｓｅ的精密度和准确度。本方法测定 Ｓｅ的检出限为０．００８ｍｇ／ｋｇ，测试标准物质的相对标准偏差为０．５％ ～
１１％，相对误差为－１６．３％ ～９．５％；比行业标准 ＨＪ６８０—２０１３的检出限（０．０１ｍｇ／ｋｇ）、精密度（０．７９％ ～
２３．１％）和准确度等技术指标更佳。
关键词：土壤；水系沉积物；水浴消解；硒；原子荧光光谱法；干扰消除

要点：

（１）ＡＦＳ测定土壤和沉积物中Ｓｅ需控制Ｃｕ２＋、Ｐｂ４＋的干扰。
（２）理论和实验表明，Ｃｕ、Ｐｂ对ＡＦＳ测定Ｓｅ分别产生负干扰和正干扰。
（３）浓盐酸可抑制Ｃｕ０、ＰｂＨ４的生成，消除ＡＦＳ测定Ｓｅ的干扰。
中图分类号：Ｏ６５７．３１；Ｏ６１３．５２ 文献标识码：Ｂ

氢化物发生原子荧光光谱仪（ＡＦＳ）具有仪器国
产化、灵敏度高等特点［１－５］，被广泛用于土壤及沉积

物中硒的测定，地质行业标准 ＤＺ／Ｔ０２７９．１４—２０１６
采用硝酸－高氯酸／电热板法消解样品，环保行业标
准ＨＪ６８０—２０１３采用王水／微波消解样品［４－１０］，农

业行业标准 ＮＹ／Ｔ１１０４—２００６采用硝酸 －高氯酸
过夜／消化炉消解。现有标准的前处理方法在实际
工作中有其不足之处，如 ＤＺ／Ｔ０２７９．１４—２０１６和
ＮＹ／Ｔ１１０４—２００６适合测定一种元素且消解周期
长，ＤＺ／Ｔ０２７９．１４—２０１６消解步骤关键点难把握，

ＨＪ６８０—２０１３采用微波消解，所用仪器价格较昂贵
且不适合大批量样品消解，因此需建立测定多种元

素、可批量操作的一次消解方法。另外，现有标准方

法并不适合所有样品土壤类型，钱薇等［４］、李艳

等［１１］采用 ＮＹ／Ｔ１１０４—２００６测定 ＧＢＷ０７４０７标准
物质中硒的结果为认定值的１６％。ＡＦＳ测定 Ｓｅ存
在的主要化学干扰［１２－２０］为 Ｃｕ、Ｃｏ等过渡金属元
素，Ａｇ、Ａｕ、Ｐｔ等贵金属元素以及与Ａｓ、Ｂｉ等能形成
氢化物的元素，此类元素的共同特点是还原电势在

Ｈ＋／Ｈ２以下或 Ｈ
＋／Ｈ２和 Ｓｅ

４＋／Ｓｅ０之间［１４］。目前降
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低干扰的途径主要为两种，一是采用阳离子

柱［１５，１７，２１］（如ＯｎＧｕａｒｄⅡ Ｍ柱）交换吸附消解液中
的干扰离子，此途径增加了分析流程，测试成本高且

不易监控柱子的饱和状态；二是加入 Ｆｅ３＋提高氧化
电位［１２－１４，１８－２０］避免干扰元素单质的生成。相关研

究表明［１２－１４］，ＤＺ／Ｔ０２７９．１４—２０１６中铁盐去除干
扰条件苛刻且抑制干扰能力有限。

ＧＢＷ系列３５个土壤标准物质、４０个水系沉积
物标准物质中 Ａｇ含量最高值／中位数分别为４．４／
０．０７８ｍｇ／ｋｇ、３．２／０．０９７ｍｇ／ｋｇ，Ｃｕ含量最高值／中位
数分别为 ３９０／２６ｍｇ／ｋｇ、１２３０／２７ｍｇ／ｋｇ，几乎不含
Ａｕ、Ｐｔ，因此土壤和水系沉积物中的贵金属元素对
ＡＦＳ测定 Ｓｅ的干扰可忽略；还原剂（硼氢化钠）溶
液浓度在１．０％ ～３．０％时 Ｓｅ的荧光强度稳定，充
足的还原剂使得Ａｓ、Ｂｉ竞争造成的液相干扰可能是
非常次要的原因［２２－２３］。鉴于土壤和水系沉积物标

准物质及实际样品中 Ｃｕ普遍存在且含量较高，需
重点关注 Ｃｕ对 ＡＦＳ测定土壤和水系沉积物中 Ｓｅ
的干扰。硒空心灯阴极灯（以下简称硒灯）的阴极

材质为Ｓｅ、Ｐｂ合金，对无色散系统的 ＡＦＳ亦存在光
谱干扰，但尚未引起关注。此外，ＨＪ６８０—２０１３和
张立新等［２４］采用了硫脲 －抗坏血酸溶液消除干扰
或还原硒，需进一步实验验证和理论剖析其可行性。

本文优化了土壤和沉积物消解过程，通过１１个
国家标准物质验证水浴消解／ＡＦＳ测定 Ｓｅ的适用
性；针对存在的 Ｃｕ、Ｐｂ干扰，选取其含量高的标准
物质为实验对象，通过４种处理方式分析干扰对测
试结果的影响，探讨两类干扰产生的原因，试验采用

浓盐酸控制干扰的可行性。

１　实验部分
１．１　仪器和设备

原子荧光光谱仪（型号９３２０，北京吉天仪器有
限公司），测量条件为：灯电流８０ｍＡ，负高压２８０Ｖ，
原子化高度８．０ｍｍ，载气流量 ３００ｍＬ／ｍｉｎ，屏蔽气
流量８００ｍＬ／ｍｉｎ，延迟时间０．５ｓ，积分时间８．０ｓ，积
分方式为峰面积。

空心阴极灯（北京有色金属研究总院）；恒温数

显水浴锅（型号ＨＨ－ＤＺ－４０，常州未来仪器制造有
限公司），万分之一分析天平（型号 ＭＳＥ１２５Ｐ－１００
－ＤＵ，德国赛多利斯公司）等。
１．２　样品和主要试剂
１．２．１　土壤和水系沉积物标准物质

①方法适用性实验标准物质：ＧＢＷ０７４０６、

ＧＢＷ０７４３０、ＧＢＷ０７４５１、ＧＢＷ０７４５３、ＧＢＷ０７４５５、
ＧＢＷ０７４５６、ＧＢＷ０７４５７和 ＧＢＷ０７３０７ａ、ＧＢＷ０７３１１、
ＧＢＷ０７３１２、ＧＢＷ０７３６２等１１个国家标准物质。考
虑了标准物质类型及来源、待测物Ｓｅ含量。②干扰
实验标准物质：ＧＢＷ０７４５３（Ａｇ、Ｂｉ、Ｃｕ和 Ｐｂ含量分
别为０．０９２±０．０１３ｍｇ／ｋｇ、０．９８±０．０３ｍｇ／ｋｇ、２８±
１ｍｇ／ｋｇ、４０±２ｍｇ／ｋｇ），ＧＢＷ０７３１１（Ａｇ、Ｂｉ、Ｃｕ和 Ｐｂ
含量分别为 ３．２±０．４ｍｇ／ｋｇ、５０±４ｍｇ／ｋｇ、７９±
３ｍｇ／ｋｇ、６３６±２２ｍｇ／ｋｇ），ＧＢＷ０７３１２（Ａｇ、Ｂｉ、Ｃｕ和
Ｐｂ含量分别为 １．１５±０．１１ｍｇ／ｋｇ、１０．９±０．９
ｍｇ／ｋｇ、１２３０±３３ｍｇ／ｋｇ、２８５±１１ｍｇ／ｋｇ）。本实验所
选用的土壤和水系沉积物标准物质中，Ｂｉ、Ｃｕ和 Ｐｂ
含量中位数／最高值分别为 ０．５４８／５０ｍｇ／ｋｇ、２６．６／
１２３０ｍｇ／ｋｇ、２９．５／６３６ｍｇ／ｋｇ。 其 中 ＧＢＷ０７４５３、
ＧＢＷ０７３１１、ＧＢＷ０７３１２分别代表干扰物含量中位数
水平、Ｂｉ和 Ｐｂ干扰物含量最高、Ｃｕ干扰物含量最
高。③ＡＦＳ测定Ｓｅ是否可加硫脲 －抗坏血酸体系
实验 标 准 物 质：随 机 选 取 １２个 标 准 物 质
ＧＢＷ０７４０２、ＧＢＷ０７４０８、ＧＢＷ０７４２３、ＧＢＷ０７４３０、
ＧＢＷ０７４５６、ＧＢＷ０７３８６，ＧＢＷ０７３１２、ＧＢＷ０７３１８、
ＧＢＷ０７３６４、ＧＢＷ０７３６６、ＧＢＷ０７３８３、ＧＢＷ０７３８４，为
补充实验。

１．２．２　样品制备试剂
①浓盐酸（３７％）、浓硝酸（６５％）均为德国

Ｍｅｒｃｋ公司的分析纯级试剂。②消解液：５０％的王
水。③硫脲 －抗坏血酸溶液：用硫脲和抗坏血酸
（西陇科学分析纯试剂）配制成质量浓度均为４．０％
的溶液，介质为１０％的浓盐酸。④氯化铁溶液：用
六水合三氯化铁（国药集团分析纯试剂）配制成质

量浓度为７．０％的溶液，介质为１．０％的浓盐酸。
１．２．３　仪器所用试剂

①硼氢化钾溶液：用氢氧化钾（国药集团优级
纯试剂）、硼氢化钾（西陇科学分析纯试剂）配制成

质量浓度为１．０％的溶液，介质为０．５０％的氢氧化
钾溶液。②载流：５％的浓盐酸。③硒标准溶液：用
１００ｍｇ／Ｌ母液（ＧＢＷ３００２６，北京坛墨质检科技有限
公司）配制成浓度为５．００μｇ／Ｌ的溶液，介质为１０％
的浓盐酸。

１．３　样品测试
１．３．１　样品消解

称取过０．０７４ｍｍ尼龙筛的混匀样品０．２０ｇ（精
确至０．０００１ｇ）于干燥、具塞的５０．０ｍＬ玻璃比色管
底部，沿管壁加入新配制的５０％的王水１０．０ｍＬ，充
分轻摇后盖塞、放置水浴锅。待水沸后计时
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１８０ｍｉｎ，每间隔３０ｍｉｎ摇匀消解液一次；样品消解完
成后，自然冷却、超纯水定容。同时做样品空白。

１．３．２　消解液处理
（１）方法适用性实验：对于 Ｃｕ、Ｐｂ含量较低的

样品直接取上清液上机测试；对于 Ｃｕ、Ｐｂ含量较高
的样品（如矿区、冶炼区土壤），移取５．０ｍＬ上清液
于进样小管，加入１．０ｍＬ浓盐酸、摇匀、上机测试。
盐酸去除Ｃｕ、Ｐｂ干扰的可行性实验与此实验相同。

（２）Ｆｅ３＋去除干扰效果实验：移取５．０ｍＬ上清
液于进样小管，加入浓盐酸、氯化铁溶液各１．０ｍＬ，
摇匀直接上机测试；移取 ５．０ｍＬ上清液于进样小
管，加入１．０ｍＬ氯化铁溶液，摇匀直接上机测试。

（３）硫脲 －抗坏血酸溶液对 ＡＦＳ测定 Ｓｅ的影
响实验：移取５．０ｍＬ上清液于进样小管，加入５．０ｍＬ
硫脲－抗坏血酸溶液，摇匀、放置３０ｍｉｎ后上机测试
（硫脲 －抗坏血酸溶液含量与 ＧＢ／Ｔ２２１０５—２００８
中ＡＦＳ测定Ａｓ的一致）。

２　结果与讨论
２．１　方法的适用性
２．１．１　仪器参数

标准曲线。①标准使用液浓度的确定：结合标
样值的中位数、仪器的线性范围、元素的物理特性，

Ｓｅ的标准曲线溶液浓度最高点可设置为 ５．０００
μｇ／Ｌ。②标准曲线的建立：Ｓｅ受酸度影响较
小［１９，２１］，可采用仪器自动配制标准溶液、建立标准

曲线；仪器自动稀释、建立的标准曲线相关系数易达

０．９９９９及以上，进一步说明了 Ｓｅ荧光信号受酸度
影响较小。

优化参数。ＨＪ６９４—２０１４规定 Ｓｅ的方法检出

限为０．３μｇ／Ｌ，检出下限为１．２μｇ／Ｌ，高于国家标准
物质中Ｓｅ含量最小值折算浓度０．１５２μｇ／Ｌ。本文
通过增加灯电流、提高检测器负高压、缩短光程、减

少载气流速、增加屏蔽气流量等参数提高仪器灵敏

度，如载气流量／屏蔽气流量分别为 ３００／６００
ｍＬ／ｍｉｎ、３００／８００ｍＬ／ｍｉｎ、４００／８００ｍＬ／ｍｉｎ时，１．０００
μｇ／Ｌ的Ｓｅ溶液荧光强度分别为 １４６．６０、１５６．２６、
１２９．９０。实验结果说明，提高屏蔽气流量能减少荧
光猝灭，适当降低载气流量可使氢化物充分原子化。

Ｓｅ校准曲线的斜率，由仪器默认参数时对应的６３．９９
提升至优化后的１１８．８，灵敏度提高了近一倍。
２．１．２　水浴消解的适用性

通过１１份样品空白进行测试和计算，Ｓｅ的方
法检出限为０．００８ｍｇ／ｋｇ。土壤及水系沉积物的１１
个标准物质测试结果（表１）表明，Ｓｅ的相对标准偏
差为０．５％～１１．０％，满足ＨＪ／Ｔ１６６—２００４《土壤环
境监测技术规范》和ＤＺ／Ｔ０２５８—２０１４《多目标区域
地球化学调查规范（１∶２５００００）》的最严要求“检测
项目含量介于检出限三倍以上与１％之间，精密度
不大于１５％”。Ｓｅ的平均相对误差为 －１６．３％ ～
９．５％，满足 ＨＪ／Ｔ１６６—２００４和 ＤＺ／Ｔ０２５８—２０１４
的准确度最严要求“检测项目含量在检出限三倍以

上与１％之间（对应的相对误差范围是 －２０．６％ ～
２５％）”。

与标准方法 ＤＺ／Ｔ０２７９．１４—２０１６、ＨＪ６８０—
２０１３相比，消解设备水浴锅的成本低，消解环节少、
操作简单。本方法的检出限比 ＤＺ／Ｔ０２７９．１４—
２０１６和ＨＪ６８０—２０１３略低，精密度与三个标准方法
相当，相对误差比 ＨＪ６８０—２０１３的相对误差
（－２５．０％～８．６％）更小。

表１　标准物质中硒测定结果
Ｔａｂｌｅ１　Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｃｅｒｔｉｆｉｅｄｒｅｆｅｒｅｎｃｅｍａｔｅｒｉａｌｓｏｆｓｏｉｌｓａｎｄｓｅｄｉｍｅｎｔｓ

标准物质编号 标准物质采样地区
Ｓｅ认定值
（ｍｇ／ｋｇ）

Ｓｅ含量６次测定
平均值 （ｍｇ／ｋｇ）

ＲＳＤ
（％）

平均相对误差

（％） ΔｌｇＣ（ＧＢＷ）

ＧＢＷ０７４０６ 广东阳春多金属矿区黄色红壤 １．３４±０．１７ １．４４０ ４．３ ７．５ ０．０３１
ＧＢＷ０７４３０ 珠江三角洲 ０．５１±０．０５ ０．４７７ ２．４ －６．５ ０．０２９
ＧＢＷ０７４５１ 山东日照市黄海滩涂沉积物 ０．１１±０．０２ ０．０９３ １１．０ －１５．５ ０．０７３
ＧＢＷ０７４５３ 广东阳江市南海滩涂沉积物 ０．２０±０．０３ ０．１７４ ６．４ －１３．０ ０．０６０
ＧＢＷ０７４５５ 安徽五河淮河沉积物 ０．１４±０．０２ ０．１２９ ４．６ －７．９ ０．０３６
ＧＢＷ０７４５６ 江苏张家港长江沉积物 ０．２９±０．０４ ０．２８５ ６．６ －１．７ ０．００８
ＧＢＷ０７４５７ 湖南益阳市湘江沉积物 ０．４４±０．０５ ０．４５９ ０．５ ４．４ ０．０１８
ＧＢＷ０７３０７ａ 辽宁开源铅锌矿区 （０．２６） ０．２５１ ４．９ －３．５ ０．０１５
ＧＢＷ０７３１１ 湖南柿竹园多金属矿区 ０．２０±０．０５ ０．２１９ ７．１ ９．５ ０．０３９
ＧＢＷ０７３１２ 广东阳春多金属矿区 ０．２５±０．０３ ０．２４１ ４．８ －３．６ ０．０１６
ＧＢＷ０７３６２ 青海拉水下铜镍矿区 ０．２４±０．０２ ０．２０１ ３．８ －１６．３ ０．０７７

—５３３—

第３期 赵宗生，等：原子荧光光谱测定土壤和水系沉积物中硒的干扰来源及消除方法 第３８卷



２．２　干扰来源及消除
２．２．１　干扰来源

根据干扰产生的原因和来源，本文将 ＡＦＳ测定
Ｓｅ的干扰分为两类。一是Ｃｕ的干扰：硼氢化钾在酸
性条件下产生大量活性基态氢，还原 Ｃｕ２＋为 Ｃｕ０单
质；单质微粒以碰撞、吸附、包裹等形式与寿命极短的

目标氢化物发生气固相反应，从而减少传输至原子化

器目标氢化物，因此造成测试结果偏低，该负干扰在

ＡＦＳ测定Ｓｅ、Ａｓ、Ｓｂ等元素中普遍存在。二是Ｐｂ的
干扰：硒灯阴极材质为Ｓｅ、Ｐｂ合金，Ｐｂ在特定条件亦
可发生氢化反应，生成ＰｂＨ４在氩氢火焰中经热分解、
氢自由基碰撞形成基态铅原子，吸收空心阴极灯中经

溅射、激发的铅特征谱线跃迁至高能激发态，在返回

至低能级过程中辐射 Ｐｂ的特征荧光谱线２０５．３ｎｍ
（３．４％，相对灵敏度）、２１７．０ｎｍ（１００％）、２６１．４ｎｍ
（２．１％）、２８３．３ｎｍ（４２％）、３６８．３ｎｍ（０．４８％）［２５］。Ｐｂ
的特征荧光谱线与待测元素 Ｓｅ的分析线１９６．０ｎｍ
（１００％）、２０４．０ｎｍ（１６％）、２０６．３ｎｍ（３．８％）、２０７．５ｎｍ
（０．８３％）的荧光信号，均进入光电倍增管检测器被转
化为电信号输出，因而样品中Ｐｂ对Ｓｅ形成正干扰。
该干扰由硒灯材质、样品基体元素和 ＡＦＳ无分光系
统共同造成，具有专一性。

２．２．２　干扰消除
ＡＦＳ测定Ｓｅ存在 Ｐｂ的干扰，尚未引起阴极灯

制造商、ＡＦＳ制造商以及学者的注意。郭小伟等［１９］

最先发现 ＡＦＳ测定 Ｓｅ存在 Ｃｕ干扰并通过 Ｆｅ３＋控
制；此后一些研究进一步佐证了该干扰［１２－１４］，发现

Ｆｅ３＋需要与酸度保持合适比例才能控制干扰。以干
扰物含量处于所有标准物质中位数水平的

ＧＢＷ０７４５３和 Ｐｂ、Ｃｕ含 量 最 高 的 标 准 物 质
ＧＢＷ０７３１１、ＧＢＷ０７３１２为研究对象，采用 Ｆｅ３＋、浓
盐酸、Ｆｅ３＋ －浓盐酸、不处理等四种处理方式验证
Ｆｅ３＋的去除干扰效果和浓盐酸抑制干扰情况，测定
结果见表２。

据表２可知，对于 Ｃｕ、Ｐｂ含量处于标准物质中

位数水平的 ＧＢＷ０７４５３，各处理方式结果无显著差
异且均能满足质控要求；对于 Ｐｂ、Ｃｕ含量分别最高
的标准物质 ＧＢＷ０７３１１、ＧＢＷ０７３１２，只有浓盐酸的
处理方式均能满足认定值要求，此时盐酸浓度为

２３％，因此保证样品溶液盐酸浓度不低于２３％可以
有效抑制Ｃｕ、Ｐｂ两类干扰对ＡＦＳ测定Ｓｅ的影响。

（１）Ｐｂ的干扰控制：对于Ｐｂ含量最高的标准物
质ＧＢＷ０７３１１和较高的标准物质 ＧＢＷ０７３１２，Ｓｅ含
量随上机溶液中酸度的增加而减少，与陈曦等［２６］测

试ＢＷ０７３５８（Ｐｂ含量为２１０±１６ｍｇ／ｋｇ）结果现象一
致；上机溶液盐酸含量超过２３％时，测试结果落在
标准物质不确定度范围。初步说明，对Ｐｂ含量较高
的样品，ＡＦＳ测定Ｓｅ的结果随着盐酸体积分数增加
而减小，最终能准确分析。该实验规律佐证了戴亚

明研究结论［２７］，氢化反应溶液酸度 ｐＨ为８．５０时
ＰｂＨ４产率最高，ｐＨ＜２．０时几乎不产生 ＰｂＨ４，因而
可以通过提高上机溶液酸度控制Ｐｂ的正干扰。

（２）Ｃｕ的干扰控制：对 Ｃｕ含量最高的标准物
质ＧＢＷ０７３１２，Ｓｅ测试结果随上清液、盐酸 －铁盐、
铁盐等三种处理方式中 Ｆｅ３＋含量的增加而增加。
ＡＦＳ测定Ｓｅ结果与Ｆｅ３＋含量呈正相关，表明采用高
氧化电位的 Ｆｅ３＋竞争硼氢化钾能够减缓 Ｃｕ０的生
成；值得注意的是并非 Ｆｅ３＋含量越高测试结果越
好，需盐酸、铁盐合适搭配；Ｆｅ３＋含量高时测试结果
明显偏离认定值，其原因可能是 Ｆｅ３＋与酸度比例不
合适［１２－１４］。同时，经盐酸处理的测试结果比未经处

理的上清液略高且与认定值吻合，说明采用盐酸即

可有效降低 Ｃｕ２＋的负干扰，其原因可能是 Ｃｌ－的络
合作用提高了Ｃｕ２＋氧化电位，实现了Ｆｅ３＋的部分功
能，即：牵制了Ｃｕ２＋还原为Ｃｕ０。

综上，增加溶液酸度、Ｃｌ－浓度，可以有效降低
ＡＦＳ测定Ｓｅ时 Ｐｂ的正干扰和 Ｃｕ２＋等离子的负干
扰；浓盐酸可同时增加酸度和提供Ｃｌ－，盐酸浓度达
２３％时可以有效控制 ＡＦＳ测定土壤和水系沉积物
中Ｓｅ的干扰。

表２　不同方式处理土壤及水系沉积物硒的测定结果
Ｔａｂｌｅ２　Ａｎａｌｙｔｉｃａｌｒｅｓｕｌｔｓｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｓｏｉｌａｎｄｓｅｄｉｍｅｎｔｐｒｅｔｒｅａｔｅｄｗｉｔｈｄｉｆｆｅｒｅｎｔｍｅｔｈｏｄｓ

样品处理

方式
Ｆｅ３＋含量

盐酸浓度

（％）③

ＧＢＷ０７４５３ ＧＢＷ０７３１１ ＧＢＷ０７３１２

测定值

（ｍｇ／ｋｇ）
认定值

（ｍｇ／ｋｇ）
测定值

（ｍｇ／ｋｇ）
认定值

（ｍｇ／ｋｇ）
测定值

（ｍｇ／ｋｇ）
认定值

（ｍｇ／ｋｇ）

铁盐
０．８３ｘ％＋１．１７％
（１．２０％）

６．２５ ０．１７９　０．１７１　０．１７５ ０．２０±０．０３ ０．５０２　０．４６３　０．４４８ ０．２０±０．０５ ０．３２４　０．３１０　０．３３０ ０．２５±０．０３

上清液 ｘ％①（０．０４％）② ７．５０ ０．１６２　０．１６３　０．１７２ ０．２０±０．０３ ０．３４１　０．３３１　０．３４０ ０．２０±０．０５ ０．１７８　０．１８５　０．１７６ ０．２５±０．０３

盐酸－铁盐
０．８６ｘ％＋１．００％
（１．０３％）

１９．６ ０．１７０　０．１６４　０．１６６ ０．２０±０．０３ ０．３２８　０．３３９　０．３３９ ０．２０±０．０５ ０．２８８　０．２９８　０．３００ ０．２５±０．０３

盐酸 ０．８３ｘ％（０．０３％） ２２．９ ０．１６５　０．１６１　０．１６８ ０．２０±０．０３ ０．２３０　０．２３２　０．２２９ ０．２０±０．０５ ０．２４５　０．２５３　０．２５４ ０．２５±０．０３

注：①ｘ％为样品中溶出的Ｆｅ３＋含量，②括号内取值为所有土壤及水系沉积物中Ｆｅ２Ｏ３中位数５．００％折算后Ｆｅ３＋含量，③未考虑消解过程盐酸损失。
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２．２．３　硫脲－抗坏血酸溶液对ＡＦＳ测定Ｓｅ的影响
经水浴消解的６个土壤标准物质、６个水系沉

积物标准物质，分别采用浓盐酸、硫脲－抗坏血酸处
理，Ｓｅ测试结果见表３：对于浓盐酸处理，标准物质
测试结果虽然没有全部在认定值范围内，但能满足

日常分析质量控制要求。对于硫脲 －抗坏血酸处
理，测试结果明显低于认定值，且回收率差异较大，

ＧＢＷ０７４２３中Ｓｅ回收率仅有８．０％；其原因可能是
硫脲 －抗坏血酸和亚硒酸（Ｈ２ＳｅＯ３）、亚硒酸根
（ＳｅＯ２－３ ）的化学反应正在进行。因此，ＡＦＳ测定各
类样品中Ｓｅ时均加入硫脲 －抗坏血酸溶液将使测
试结果偏低。

理论实验均表明，砷酸根（ＡｓＯ３－４ ）、砷酸（Ｈ３ＡｓＯ４）
由＋５价被硫脲－抗坏血酸溶液还原为＋３价，继而被

硼氢化钾溶液还原为氢化物ＡｓＨ３。据能斯特方程和
热力学第三定律可知，Ｅ（硫脲 －抗坏血酸／硫脲 －
抗坏血酸对应的还原态）＜Ｅ（Ｈ３ＡｓＯ４／Ｈ３ＡｓＯ３）。
由标准电极电位表［２８］可知，Ｅ（Ｈ２ＳｅＯ３／Ｓｅ

０）＝
０．７４０Ｖ，Ｅ（Ｈ３ＡｓＯ４／Ｈ３ＡｓＯ３）＝０．５５９Ｖ，因而 Ｅ

（硫脲－抗坏血酸／硫脲－抗坏血酸对应的还原态）
＜Ｅ（Ｈ３ＡｓＯ４／Ｈ３ＡｓＯ３）＜Ｅ（Ｈ２ＳｅＯ３／Ｓｅ

０），所以硫

脲－抗坏血酸溶液能将 Ｈ２ＳｅＯ３、ＳｅＯ
２－
３ 直接还原为

单质Ｓｅ０。李倩等［２９］采用硫脲－亚硫酸钠工艺从硒
酸泥中制备粗硒，李小芳等［３０］选用抗坏血酸还原亚

硒酸钠获得纳米硒，进一步佐证了硫脲、抗坏血酸可

以与ＳｅＯ２－３ 发生氧化还原反应生成单质Ｓｅ
０。因此，

ＡＦＳ测定Ｓｅ时加入硫脲 －抗坏血酸溶液将影响测
试结果的准确度，理论分析与实验结果相吻合。

表３　硫脲－抗坏血酸和浓盐酸处理方式对硒测试的影响
Ｔａｂｌｅ３　Ｅｆｆｅｃｔｓｏｆｔｒｅａｔｍｅｎｔｗｉｔｈｔｈｉｏｕｒｅａ－ａｓｃｏｒｂｉｃａｃｉｄａｎｄｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｏｎｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｓｏｉｌｓａｍｐｌｅ

样品类型
标准物质

编号
标准物质采样地区

Ｓｅ认定值

（ｍｇ／ｋｇ）

浓盐酸处理 硫脲－抗坏血酸处理

Ｓｅ测定值

（ｍｇ／ｋｇ）

回收率

（％）

Ｓｅ测定值

（ｍｇ／ｋｇ）

回收率

（％）

ＧＢＷ０７４０２ 内蒙四子王旗和白云鄂博栗钙土 ０．１６±０．０３ ０．１３１ ８２．０ ０．０３４ ２１．４
ＧＢＷ０７４０８ 陕西洛川黄土 ０．１０±０．０１ ０．０８３ ８０．０ ０．０１３ １３．０

土壤
ＧＢＷ０７４２３ 洪泽湖沉积物 ０．１５±０．０３ ０．１３１ ８７．５ ０．０１２ ８．００
ＧＢＷ０７４３０ 珠江三角洲 ０．５１±０．０５ ０．４５４ ８８．９ ０．０４９ ９．６１
ＧＢＷ０７４５６ 江苏张家港长江沉积物 ０．２９±０．０３ ０．２７６ ９５．１ ０．０５９ ２０．４
ＧＢＷ０７３８６ 江西省南昌市扬子洲 ０．３０±０．０１ ０．２６８ ８９．４ ０．０３６ １２．０
ＧＢＷ０７３１２ 广东阳春多金属矿区 ０．２５±０．０３ ０．２７３ １０９ ０．１０１ ４０．２
ＧＢＷ０７３１８ 四川西昌多种火成岩和沉积岩分布区 （０．１５） ０．１７８ １１９ ０．０８５ ５６．５

水系沉积物
ＧＢＷ０７３６４ 新疆吐鲁番小热泉子铜矿区 １．５５±０．３４ １．５４ ９９．２ ０．２７７ １７．９
ＧＢＷ０７３６６ 江西德兴银山多金属矿区 ０．６９±０．０８ ０．７０４ １０２ ０．１１３ １６．３
ＧＢＷ０７３８３ 湖南汝城花岗岩区 ０．６５２±０．０６６ ０．６１８ ９４．８ ０．１００ １５．３
ＧＢＷ０７３８４ 江西资溪花岗岩区 ０．２６１±０．０２８ ０．２２３ ８５．３ ０．０４７ １７．９

３　结论
本文建立了５０％王水水浴消解，ＡＦＳ测定土壤

及水系沉积物中Ｓｅ的方法，其检出限、精密度、准确
度等技术指标满足 ＨＪ／Ｔ１６６—２００４和 ＤＺ／Ｔ
０２５８—２０１４的质量控制要求。该方法消解设备、过
程简便，比现有标准方法的检出限、准确度等指标更

有优势。同时研究了 ＡＦＳ法测定土壤和沉积物中
Ｓｅ的干扰来源和控制方法：对于Ｃｕ２＋等金属离子的
负干扰和硒灯阴极材质中Ｐｂ引起的正干扰，通过增
加样品溶液中盐酸含量至２３％以上可以有效控制；
对Ｓｅ灯阴极材质，需研究采用纯 Ｓｅ或其他不能与
硼氢化物发生氢化反应的金属代替Ｐｂ的可行性，或
ＡＦＳ增加分光系统以减少谱线重叠干扰。

４　参考文献
［１］　 吕莉，李源，井美娇，等．氢化物发生 －原子荧光光谱

法测定三种鸡蛋中硒含量的研究［Ｊ］．光谱学与光谱
分析，２０１９，３９（２）：６０７－６１１．
ＬüＬ，ＬｉＹ，ＪｉｎｇＭＪ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎ
ｔｈｒｅｅｋｉｎｄｓｏｆｅｇｇｓｂｙｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎ ａｔｏｍｉｃ
ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＳｐｅｃｔｒｏｓｃｏｐｙａｎｄＳｐｃｔｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２０１９，３９（２）：６０７－６１１．

［２］　李杰，刘久臣，汤奇峰，等．川西高原地区水体中硒含
量及分布特征研究［Ｊ］．岩矿测试，２０１８，３７（２）：
１８３－１９２．
ＬｉＪ，ＬｉｕＪＣ，ＴａｎｇＱＦ，ｅｔａｌ．Ｓｔｕｄｙｏｆｔｈｅｃｏｎｔｅｎｔｓａｎｄ
ｄｉｓｔｒｉｂｕｔｉｏｎｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍ ｉｎｗａｔｅｒｓａｍｐｌｅｓｆｒｏｍ ｔｈｅ
ＷｅｓｔｅｒｎＳｉｃｈｕａｎｐｌａｔｅａｕａｎｄｔｈｅｉｎｃｉｄｅｎｃｅｏｆＫａｓｃｈｉｎ

—７３３—

第３期 赵宗生，等：原子荧光光谱测定土壤和水系沉积物中硒的干扰来源及消除方法 第３８卷



Ｂｅｃｋｄｉｓｅａｓｅ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７
（２）：１８３－１９２．

［３］　 李刚，胡斯宪，陈琳玲．原子荧光光谱分析技术的创新
与发展［Ｊ］．岩矿测试，２０１３，３２（３）：３５８－３７６．
ＬｉＧ，ＨｕＳＸ，ＣｈｅｎＬＬ．Ｉｎｎｏｖａｔｉｏｎａｎｄｄｅｖｅｌｏｐｍｅｎｔｆｏｒ
ＡＦＳａｎａｌｙｓｉｓ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３２
（３）：３５８－３７６．

［４］　 钱薇，唐昊冶，王如海，等．一次消解土壤样品测定汞、
砷和硒［Ｊ］．分析化学，２０１７，４５（８）：１２１５－１２２１．
ＱｉａｎＷ，ＴａｎｇＨＹ，ＷａｎｇＲＨ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｍｅｒｃｕｒｙ，ａｒｓｅｎｉｃａｎｄｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｓｏｉｌｓｂｙｏｎｅ－ｔｉｍｅ
ｄｉｇｅｓｔｉｏｎ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，
２０１７，４５（８）：１２１５－１２２１．

［５］　 李自强，胡斯宪，李小英，等．水浴浸提 －氢化物发生
－原子荧光光谱法同时测定土壤污染普查样品中砷
和汞［Ｊ］．理化检验（化学分册），２０１８，５４（４）：
４８０－４８３．
ＬｉＺＱ，ＨｕＳＸ，ＬｉＸＹ，ｅｔａｌ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｓａｎｄ
ＨｇｉｎｓｕｒｖｅｙｓａｍｐｌｅｓｏｆｓｏｉｌｐｏｌｌｕｔｉｏｎｂｙＨＧ－ＡＦＳｗｉｔｈ
ｗａｔｅｒｂａｔｈｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１８，５４（４）：
４８０－４８３．

［６］　杨常青，张双双，吴楠，等．微波消解 －氢化物发生原
子荧光光谱法和质谱法测定高有机质无烟煤中汞砷

的可行性研究［Ｊ］．岩矿测试，２０１６，３５（５）：４８１－４８７．
ＹａｎｇＣＱ，ＺｈａｎｇＳＳ，ＷｕＮ，ｅｔａｌ．Ｆｅａｓｉｂｉｌｉｔｙｓｔｕｄｙｏｎ
ｃｏｎｔｅｎｔｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｍｅｒｃｕｒｙａｎｄａｒｓｅｎｉｃｉｎｈｉｇｈ
ｏｒｇａｎｉｃａｎｔｈｒａｃｉｔｅｂｙｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎ－ＨＧＡＦＳ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１６，３５（５）：４８１－４８７．

［７］　 刘阁，李清昌．氢化物原子荧光法同时测定土壤样品
中砷锑［Ｊ］．有色矿冶，２０１３，２９（５）：６２－６４．
ＬｉｕＧ，ＬｉＱＣ．ＨＧ－ＡＦＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｒｓｅｎｉｃａｎｄ
ａｎｔｉｍｏｎｙｉｎ ｓｏｉｌ［Ｊ］．Ｎｏｎ－ＦｅｒｒｏｕｓＭｉｎｉｎｇａｎｄ
Ｍｅｔａｌｌｕｒｇｙ，２０１３，２９（５）：６２－６４．

［８］　 徐国栋，葛建华，贾慧娴，等．水浴浸提 －氢化物发生
－原子荧光光谱法同时测定地质样品中痕量砷和汞
［Ｊ］．岩矿测试，２０１０，２９（４）：３９１－３９４．
ＸｕＧ Ｄ，ＧｅＪＨ，ＪｉａＨ Ｘ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅａｒｓｅｎｉｃａｎｄｍｅｒｃｕｒｙｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙＨＧ－ＡＦＳｗｉｔｈｗａｔｅｒｂａｔｈｓｏａｋｉｎｇｓａｍｐｌｅ
ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１０，２９
（４）：３９１－３９４．

［９］　赵振平，张怀成，冷家峰，等．王水消解蒸气发生 －原
子荧光光谱法测定土壤中的砷、锑和汞［Ｊ］．中国环境
监测，２００４，２０（１）：４４－４６．
ＺｈａｏＺＰ，ＺｈａｎｇＨＣ，ＬｅｎｇＪＦ，ｅｔａｌ．ＴｈｅｍｅｔｈｏｄｏｆＶＧ
－ＡＦＳｗｉｔｈｃｌｅａｒｉｎｇｂｙａｑｕａｒｅｇｉａｔｏｄｅｔｅｒｍｉｎｅＡｓ，Ｓｂ
ａｎｄＨｇｉｎｔｈｅｓｏｉｌ［Ｊ］．ＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇｏｆ

Ｃｈｉｎａ，２００４，２０（１）：４４－４６．
［１０］　李彩虹，杨春霞，赵银宝．氢化物发生 －原子荧光法

测定土壤中砷、汞的方法［Ｊ］．西北农业学报，２０１３，２２
（７）：２００－２０４．
ＬｉＣＨ，ＹａｎｇＣＸ，ＺｈａｏＹＢ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＡｓａｎｄ
ＨｇｉｎｓｏｉｌｂｙＨＧ－ＡＦＳ［Ｊ］．ＡｃｔａＡｇｒｉｃｕｌｔｕｒａｅＢｏｒｅａｌｉ－
ＯｃｃｉｄｅｎｔａｌｉｓＳｉｎｉｃａ，２０１３，２２（７）：２００－２０４．

［１１］　李艳，程永毅，陈可雅，等．王水加辅助酸微波消解 －
原子荧光法测定土壤砷、硒［Ｊ］．西南大学学报（自然
科学版），２０１６，３８（１１）：１５５－１６０．
ＬｉＹ，ＣｈｅｎｇＹＹ，ＣｈｅｎＫＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｏｉｌ
ａｒｓｅｎｉｃａｎｄｓｅｌｅｎｉｕｍ ｂｙａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｕｎｄｅｒ
ｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｗｉｔｈａｑｕａｒｅｇｉａｐｌｕｓａｓｓｉｓｔｅｄａｃｉｄ
［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＳｏｕｔｈｗｅｓｔＵｎｉｖｅｒｓｉｔｙ（ＮａｔｕｒａｌＳｃｉｅｎｃｅ
Ｅｄｉｔｉｏｎ），２０１６，３８（１１）：１５５－１６０．

［１２］　苏文峰，李刚．焙烧分离 －氢化物发生 －原子荧光光
谱法测定土壤样品中微量硒［Ｊ］．岩矿测试，２００８，２７
（２）：１２０－１２２．
ＳｕＷ Ｆ，ＬｉＧ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｓｏｉｌ
ｓａｍｐｌｅｓｂｙＨＧ－ＡＦＳｗｉｔｈｂａｋｉｎｇｓｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２００８，２７（２）：１２０－１２２．

［１３］　张锦茂，范凡，任萍．氢化物 －原子荧光法测定岩石
中痕量硒的干扰及消除［Ｊ］．岩矿测试，１９９３，１２（４）：
２６４－２６７．
ＺｈａｎｇＪＭ，ＦａｎＦ，ＲｅｎＰ．Ｅｌｉｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｉｎ
ｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｒｏｃｋｓｂｙＨＧ－ＡＦＳ［Ｊ］．
ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，１９９３，１２（４）：２６４－２６７．

［１４］　徐宝玲．氢化物 －原子荧光法测定硒时元素的干扰
及其消除［Ｊ］．分析化学，１９８５，１３（１）：２９－３３．
ＸｕＢＬ．Ｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｏｆｅｌｅｍｅｎｔｓａｎｄｉｔｓｅｌｉｍｉｎａｔｉｏｎｉｎ
ＨＧ－ＡＦＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍ［Ｊ］．Ｃｈｉｎｅｓｅ
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，１９８５，１３（１）：２９－３３．

［１５］　王丹君．原子荧光光谱法测定土壤中的硒［Ｊ］．理化
检验（化学分册），２０１４，５０（７）：９１４－９１５．
ＷａｎｇＤＪ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｓｏｉｌｗｉｔｈＡＦＳ
［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２０１４，５０（７）：９１４－９１５．

［１６］　陈志兵．碱性模式氢化物发生 －原子荧光光谱法测
定土壤中的痕量硒［Ｊ］．岩矿测试，２００２，２１（４）：
３１１－３１４．
ＣｈｅｎＺＢ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｓｏｉｌｓｂｙＨＧ
－ＡＦＳｉｎａｌｋａｌｉｎｅｍｏｄｅ［Ｊ］．Ｒｏｃｋａｎｄ Ｍｉｎｅｒａｌ
Ａｎａｌｙｓｉｓ，２００２，２１（４）：３１１－３１４．

［１７］　邵建辉．原子荧光法测定土壤中痕量硒元素［Ｊ］．现
代化工，２０１５，３５（５）：１７７－１７８．
ＳｈａｏＪＨ．ＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｓｏｉｌｂｙＡＦＳ
［Ｊ］．Ｍｏｄｅｒｎ ＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１５，３５（５）：
１７７－１７８．

—８３３—
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［１８］　陶秋丽，韩张雄，熊英，等．微波消解 －氢化物发生原
子荧光光谱法测定粉煤灰中的硒［Ｊ］．岩矿测试，
２０１３，３２（３）：４４５－４４８．
ＴａｏＱＬ，ＨａｎＺＸ，ＸｉｏｎｇＹ，ｅｔａｌ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｃｏａｌａｓｈｗｉｔｈｍｉｃｒｏｗａｖｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎａｎｄＨＧ－
ＡＦＳ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１３，３２（３）：
４４５－４４８．

［１９］　郭小伟，张文琴，杨密云．氢化物 －无色散原子荧光
法测定地质样品中微量硒及碲［Ｊ］．岩石矿物及测试，
１９８３，２（４）：２８８－２９２．
ＧｕｏＸＷ，ＺｈａｎｇＷＱ，ＹａｎｇＭＹ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ａｍｏｕｎｔｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍａｎｄｔｅｌｌｕｒｉｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓ
ｂｙＨＧ－ＡＦＳ［Ｊ］．ＡｃｔａＰｅｔｒｏｌｏｇｉｃａＭｉｎｅｒａｌｏｇｉｃａｅｔ
Ａｎａｌｙｔｉｃａ，１９８３，２（４）：２８８－２９２．

［２０］　薛超群，郭敏．氢化物发生 －原子荧光光谱法测定土
壤样品中不同价态的硒［Ｊ］．岩矿测试，２０１２，３１（６）：
９８０－９８４．
ＸｕｅＣＱ，ＧｕｏＭ．Ａｎａｌｙｓｉｓｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔｖａｌｅｎｃｅｓｔａｔｅｓｏｆ
ｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｇｅｏｌｏｇｉｃａｌｓａｍｐｌｅｓｂｙＨＧ－ＡＦＳ［Ｊ］．Ｒｏｃｋ
ａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１２，３１（６）：９８０－９８４．

［２１］　张洁，阳国运．树脂交换分离 －电感耦合等离子体质
谱法测定铅锌矿中钨钼锡锗硒碲［Ｊ］．岩矿测试，
２０１８，３７（６）：６５７－６６３．
ＺｈａｎｇＪ，Ｙａｎｇ Ｇ Ｙ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎ ｏｆｔｕｎｇｓｔｅｎ，
ｍｏｌｙｂｄｅｎｕｍ，ｔｉｎ，ｇｅｒｍａｎｉｕｍ，ｓｅｌｅｎｉｕｍａｎｄｔｅｌｌｕｒｉｕｍｉｎ
ｌｅａｄ－ｚｉｎｃｏｒｅｂｙＩＣＰ－ＭＳｗｉｔｈｒｅｓｉｎｅｘｃｈａｎｇｅ
ｓｅｐａｒａｔｉｏｎ［Ｊ］．ＲｏｃｋａｎｄＭｉｎｅｒａｌＡｎａｌｙｓｉｓ，２０１８，３７
（６）：６５７－６６３．

［２２］　莫永涛，王琦，谢意南，等．水浴消解 －原子荧光法同
时测定沉积物中锑与硒［Ｊ］．广东化工，２０１５，４２（７）：
１６７－１６９．
ＭｏＹ Ｔ，ＷａｎｇＱ，ＸｉｅＹ Ｎ，ｅｔａｌ．Ｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓ
ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆａｎｔｉｍｏｎｙａｎｄｓｅｌｅｎｉｕｍｉｎｔｈｅｓｅｄｉｍｅｎｔ
ｂｙｎｉｔｒｏｍｕｒｌａｔｉｃａｃｉｄｗａｔｅｒｂａｔｈｄｉｇｇｅｓｔｉｏｎ－ＡＦＳ［Ｊ］．
ＧｕａｎｇｄｏｎｇＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙ，２０１５，４２（７）：１６７－１６９．

［２３］　刘明钟，汤志勇，刘霁欣，等．原子荧光光谱分析
［Ｍ］．北京：化学工业出版社，２００７：２２９－２３３．
ＬｉｕＭＺ，ＴａｎｇＺＹ，ＬｉｕＪＸ，ｅｔａｌ．ＡｎａｌｙｓｉｓｂｙＡＦＳ［Ｍ］．
Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＣｈｅｍｉｃａｌＩｎｄｕｓｔｒｙＰｒｅｓｓ，２００７：２２９－２３３．

［２４］　张立新，陈志勇，周新青．氢化物发生原子荧光法在
测定土壤中浸出硒、总硒的应用［Ｊ］．中国环境监测，
２００６，２２（２）：２９－３１．

ＺｈａｎｇＬＸ，ＣｈｅｎＺＹ，ＺｈｏｕＸＱ．Ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅ
ｓｅｌｅｎｉｕｍ ｉｎｓｏｉｌｂｙＨＧ－ＡＦＳ［Ｊ］．Ｅｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌ
ＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇｏｆＣｈｉｎａ，２００６，２２（２）：２９－３１．

［２５］　陶琛，李春生，初威澄，等．非色散原子荧光光谱法同
时检测硒和铅的光源干扰校正方法研究［Ｊ］．分析化
学，２０１９，４７（１）：１６３－１６８．
ＴａｏＣ，ＬｉＣＳ，ＣｈｕＷＣ，ｅｔａｌ．Ｃｏｒｒｅｃｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｏｆｌｉｇｈｔ
ｓｏｕｒｃｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｆｏｒｓｉｍｕｌｔａｎｅｏｕｓｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
ｓｅｌｅｎｉｕｍａｎｄｌｅａｄｂｙｎｏｎ－ｄｉｓｐｅｒｓｉｖｅｈｙｄｒｉｄｅｇｅｎｅｒａｔｉｏｎ
－ａｔｏｍｉｃｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ［Ｊ］．ＣｈｉｎｅｓｅＪｏｕｒｎａｌ
ｏｆＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ，２０１９，４７（１）：１６３－１６８．

［２６］　陈曦，赵伯燕，陈艳梅，等．不同介质对氢化物发生原
子荧光光谱法测定硒的影响［Ｊ］．微量元素与健康研
究，２０１２，２９（５）：２．
ＣｈｅｎＸ，ＺｈａｏＢＹ，ＣｈｅｎＹＭ，ｅｔａｌ．Ｅｆｆｅｃｔｏｆｄｉｆｆｅｒｅｎｔ
ｍｅｄｉａｏｎｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｓｅｌｅｎｉｕｍｂｙＨＧ－ＡＦＳ［Ｊ］．
ＳｔｕｄｉｅｓｏｆＴｒａｃｅＥｌｅｍｅｎｔｓａｎｄＨｅａｌｔｈ，２０１２，２９（５）：２．

［２７］　戴亚明．铅的氢化物发生机理研究及钢铁中痕量铅的测
定［Ｊ］．理化检验（化学分册），２００５，４１（１０）：７１２－７１７．
ＤａｉＹＭ．ＨＧ－ＡＦＳｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆｔｒａｃｅａｍｏｕｎｔｓｏｆ
ｌｅａｄｉｎｉｒｏｎａｎｄｓｔｅｅｌ［Ｊ］．ＰｈｙｓｉｃａｌＴｅｓｔｉｎｇａｎｄ
ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ（ＰａｒｔＢ：ＣｈｅｍｉｃａｌＡｎａｌｙｓｉｓ），２００５，
４１（１０）：７１２－７１７．

［２８］　李俊义，徐书绅，张渔夫，等．分析化学［Ｍ］．北京：高
等教育出版社，１９８４：６０２－６０５，６２９－６４６．
ＬｉＪＹ，ＸｕＳＳ，ＺｈａｎｇＹＦ，ｅｔａｌ．ＡｎａｌｙｔｉｃａｌＣｈｅｍｉｓｔｒｙ
［Ｍ］．Ｂｅｉｊｉｎｇ：ＨｉｇｈｅｒＥｄｕｃａｔｉｏｎＰｒｅｓｓ，１９８４：６０２－６０５，
６２９－６４６．

［２９］　李倩，张宝，申文前，等．硒酸泥制备粗硒新工艺［Ｊ］．
中南大学学报 （自 然 科 学 版），２０１１，４２（８）：
２２０９－２２１４．
ＬｉＱ，ＺｈａｎｇＢ，ＳｈｅｎＷ Ｑ，ｅｔａｌ．Ｎｏｖｅｌｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙｆｏｒ
ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｃｒｕｄｅＳｅｆｒｏｍｓｅｌｅｎｉｕｍａｃｉｄｍｕｄ［Ｊ］．
ＪｏｕｒｎａｌｏｆＣｅｎｔｒａｌＳｏｕｔｈ Ｕｎｉｖｅｒｓｉｔｙ（Ｓｃｉｅｎｃｅａｎｄ
Ｔｅｃｈｎｏｌｏｇｙ），２０１１，４２（８）：２２０９－２２１４．

［３０］　李小芳，冯小强，章志典，等．羧甲基壳聚糖软模板法
制备纳米硒［Ｊ］．材料科学与工程学报，２０１３，３１（６）：
８８６－８９０．
ＬｉＸＦ，ＦｅｎｇＸＱ，ＺｈａｎｇＺＤ，ｅｔａｌ．Ｐｒｅｐａｒａｔｉｏｎｏｆｎａｎｏ
－ｓｅｌｅｎｉｕｍ ｕｓｉｎｇｃａｒｂｏｘｙｍｅｔｈｙｌｃｈｉｔｏｓａｎａｓｔｅｍｐｌａｔｅ
［Ｊ］．ＪｏｕｒｎａｌｏｆＭａｔｅｒｉａｌｓＳｃｉｅｎｃｅａｎｄＥｎｇｉｎｅｅｒｉｎｇ，
２０１３，３１（６）：８８６－８９０．

—９３３—
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ＩｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅＳｏｕｒｃｅｓａｎｄＥｌｉｍｉｎａｔｉｏｎＭｅｔｈｏｄｓｆｏｒｔｈｅＤｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆ
Ｓｅｌｅｎｉｕｍ ｉｎ Ｓｏｉｌ ａｎｄ Ｗａｔｅｒ Ｓｅｄｉｍｅｎｔ ｂｙ Ａｔｏｍｉｃ Ｆｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅ
Ｓｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ

ＺＨＡＯＺｏｎｇ－ｓｈｅｎｇ１，ＺＨＡＯＸｉａｏ－ｘｕｅ１，ＪＩＡＮＧＸｉａｏ－ｘｕ２，ＺＨＡＯＬｉｎ－ｌｉｎ１，ＺＨＡＮＧＬｉｎ－ｌｉｎ２

（１．ＨｅｎａｎＰｒｏｖｉｎｃｅＫｅｙＬａｂｏｒａｔｏｒｙｏｆＨｅａｖｙ－ｍｅｔａｌＰｏｌｌｕｔｉｏｎＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇａｎｄＲｅｍｅｄｉａｔｉｏｎ，Ｊｉｙｕａｎ４５９０００，
Ｃｈｉｎａ；

２．ＣｈｉｎａＮａｔｉｏｎａｌＥｎｖｉｒｏｎｍｅｎｔａｌＭｏｎｉｔｏｒｉｎｇＣｅｎｔｅｒ，Ｂｅｉｊｉｎｇ１０００１２，Ｃｈｉｎａ）

ＨＩＧＨＬＩＧＨＴＳ
（１）ＴｈｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｓｏｆＣｕ２＋ａｎｄＰｂ４＋ｎｅｅｄｔｏｂｅｃｏｎｔｒｏｌｌｅｄｆｏｒｔｈｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｅｉｎｓｏｉｌａｎｄｓｅｄｉｍｅｎｔｂｙ

ＡＦＳ．
（２）ＴｈｅｏｒｙａｎｄｅｘｐｅｒｉｍｅｎｔｉｎｄｉｃａｔｅｔｈａｔＣｕａｎｄＰｂｃａｎｒｅｓｕｌｔｉｎｎｅｇａｔｉｖｅａｎｄｐｏｓｉｔｉｖｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅｔｏＳｅ

ｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙＡＦＳ，ｒｅｓｐｅｃｔｉｖｅｌｙ．
（３）ＣｏｎｃｅｎｔｒａｔｅｄｈｙｄｒｏｃｈｌｏｒｉｃａｃｉｄｉｎｈｉｂｉｔｅｄｔｈｅｃｈｅｍｉｃａｌｆｏｒｍａｔｉｏｎｏｆＣｕ０ａｎｄＰｂＨ４，ｅｌｉｍｉｎａｔｉｎｇｔｈｅｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ

ｏｆＳｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｂｙＡＦＳ．

ＡＢＳＴＲＡＣＴ
ＢＡＣＫＧＲＯＵＮＤ：ＡｔｏｍｉｃＦｌｕｏｒｅｓｃｅｎｃｅＳｐｅｃｔｒｏｍｅｔｒｙ（ＡＦＳ）ｈａｓａｄｖａｎｔａｇｅｓｏｆｈｉｇｈｓｅｎｓｉｔｉｖｉｔｙ，ｓｉｍｐｌｅｓｔｒｕｃｔｕｒｅ
ａｎｄｅａｓｙｏｐｅｒａｔｉｏｎ，ｂｕｔｔｈｅｄｉｇｅｓｔｉｏｎｐｒｏｃｅｓｓｏｆｔｈｅｓｔａｎｄａｒｄａｎａｌｙｓｉｓｍｅｔｈｏｄｆｏｒｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｏｆＳｅｉｎｓｏｉｌｉｓ
ｃｕｍｂｅｒｓｏｍｅａｎｄｒｅａｄｉｌｙｐｒｏｄｕｃｅｓｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅ．
ＯＢＪＥＣＴＩＶＥＳ：ＴｏｅｖａｌｕａｔｅｔｈｅａｐｐｌｉｃａｂｉｌｉｔｙｏｆＳｅｄｅｔｅｒｍｉｎａｔｉｏｎｉｎｓｏｉｌａｎｄｓｅｄｉｍｅｎｔｂｙｗａｔｅｒｂａｔｈｄｉｇｅｓｔｉｏｎ／
ＡＦＳ，ａｎｄｕｎｃｏｖｅｒｔｈｅｍａｉｎｉｎｔｅｒｆｅｒｅｎｃｅａｎｄｅｌｉｍｉｎａｔｉｏｎｍｅｔｈｏｄｓ．
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