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紫外可见分光光度法测定里松温泉水中硒的含量
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摘要:为了测定温泉水中硒的质量浓度ꎬ以邻苯二胺为显色剂ꎬ采用紫外可见分光光度法测定里松温泉源头水中硒的质量
浓度ꎮ 实验结果表明ꎬ体系测定波长为 ３３３ ｎｍꎬ硒质量浓度在 ０􀆰 ０５~０􀆰 ４０ μｇ / ｍＬ 范围内具有良好的线性关系ꎬ其线性方程为 ｙ
＝ １􀆰 ５９８ｘ＋０􀆰 ０９９ ５ꎬ相关系数为 ０􀆰 ９９９ ５ꎬ回收率为 ９８􀆰 ５％~１０１􀆰 ６％ꎬ体系在 ２ ｈ 内稳定ꎮ 该方法操作简便、准确率高ꎬ可用于温
泉水中硒质量浓度的测定ꎮ
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　 　 温泉中一般含有多种活性作用的微量元素ꎬ有
一定的矿化度ꎬ对改善体质、增强抵抗力和预防疾病

有一定的帮助ꎮ 温矿泉可对以下疾病具有医疗作

用:肥胖症、运动系统疾病(如创伤、慢性风湿性关

节炎等)、神经系统疾病(神经损伤、神经炎等)、早
期轻度心血管系统疾病、痛风、皮肤病等[１]ꎮ

硒具有活化免疫系统、预防癌症的功效ꎬ是必要

的微量矿物质ꎮ 其主要功效是:帮助维持组织的柔

软性ꎻ有助于预防和治疗头皮屑ꎻ具有中和某些致癌

物或预防某些癌症的功能[１－２]ꎮ
硒的检测方法主要有原子荧光法[３]、电感耦合

等离子体质谱法[４]、原子吸收光谱法[５]、原子发射

光谱法[６]、极谱法[７] 等ꎬ这些方法操作繁琐、费时ꎬ
且成本高ꎮ 而紫外分光光度法的仪器设备和操作都

比较简单ꎬ费用少ꎬ分析速度快ꎬ灵敏度高ꎬ选择性

好ꎬ精密度和准确度较高ꎬ用途广泛ꎮ 因此ꎬ笔者采

用紫外可见分光光度法对里松温泉水中的硒质量浓

度进行测定ꎮ

１　 材料与方法

１􀆰 １　 材料、试剂与仪器

里松温泉水ꎻ盐酸、硝酸、双氧水、甲苯、邻苯二

胺、ＥＤＴＡ、氢氧化钠、硒粉ꎬ均为分析纯ꎻ实验用水为

超纯水ꎮ
ＴＵ－１９０１ 紫外－可见分光光度计ꎻ沃特浦 Ｗａｔｅｒ

ｐｕｒｉｆｉｅｒ®实验室专用超纯水机ꎻ ｐＨＳ － ２Ｃ ｐＨ 计ꎻ
ＭＧ８２３ＬＡ３－ＮＲ 美的微波炉ꎮ
１􀆰 ２　 样品处理

取 １００ ｍＬ 冷却后温泉水于 ２５０ ｍＬ 锥形瓶中ꎬ
加入 ８ ｍＬ 浓硝酸、２ ｍＬ ３０％ Ｈ２Ｏ２ 后ꎬ用分频加热

的方法微波消解 １０ ｍｉｎꎬ冷却后移入 １００ ｍＬ 容量瓶

中ꎬ用超纯水定容至刻度ꎬ摇匀备用ꎮ
１􀆰 ３　 实验原理

在酸性条件下ꎬ显色剂邻苯二胺与亚硒酸发生

络合反应生成 ３ꎬ４－苯并－１ꎬ２ꎬ５－重氮苤硒脑ꎬ再以

甲苯萃取ꎬ用紫外可见分光光度法测定萃取液ꎮ 此
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络合物在酸性介质中能被甲苯萃取并在紫外 ２９０ ~
４１０ ｎｍ 波长范围有最大光吸收ꎮ
１􀆰 ４　 实验方法

用移液管依次加入适量的 ４􀆰 ００ μｇ / ｍＬ 硒标准

溶液、１％邻苯二胺溶液、１ ｍｏｌ / Ｌ ＨＣｌ 溶液于锥形瓶

中ꎬ振荡ꎬ室温避光放置 ６０ ｍｉｎ 后用 １０ ｍＬ 甲苯萃

取ꎬ振荡 ３ ｍｉｎꎬ静置 ５ ｍｉｎꎬ分液后取甲苯层于

２５ ｍＬ 比色管中ꎬ待测ꎮ 以试剂空白为参比溶液ꎬ在
一定波长下测定其吸光度ꎮ

２　 结果与讨论

２􀆰 １　 检测波长的确定

准确量取 ５􀆰 ００ ｍＬ 硒标准溶液于锥形瓶中ꎬ加
入 ５ ｍＬ 超纯水ꎬ再加 ４ ｍＬ １％邻苯二胺溶液ꎬ用
１ ｍｏｌ / Ｌ ＨＣｌ 调节 ｐＨ 为 ２ 后振荡ꎬ室温避光放置

６０ ｍｉｎ 后用 １０ ｍＬ 甲苯萃取ꎬ振荡 ３ ｍｉｎꎬ静置 ５ ｍｉｎꎬ
分液后取甲苯层于 ２５ ｍＬ 比色管中ꎬ待测ꎮ 以试剂

空白为参比溶液ꎬ在 ２９０~４１０ ｎｍ 波长范围内扫描ꎬ
结果如图 １ 所示ꎮ 由图 １ 可以看出ꎬ在 ３３３ ｎｍ 波长

处有最大吸收ꎬ故选用 ３３３ ｎｍ 为测定波长ꎮ

图 １　 硒－邻苯二胺络合物的紫外可见光谱图

２􀆰 ２　 络合酸度的影响

准确量取 ５ 份 ５ ｍＬ 硒标准溶液于 ５ 个锥形瓶

中ꎬ分别加入 ５ ｍＬ 超纯水、４ ｍＬ １％邻苯二胺溶液ꎬ
用 １ ｍｏｌ / Ｌ ＨＣｌ 调节 ｐＨ 分别为 １、２、３、４、５ꎬ室温避

光放置 ６０ ｍｉｎ 后用 １０ ｍＬ 甲苯萃取ꎬ振荡 ３ ｍｉｎꎬ静
置 ５ ｍｉｎꎬ分层后将甲苯层移入比色管中ꎮ 以试剂空

白为参比ꎬ在 ３３３ ｎｍ 波长处测其吸光度ꎬ结果如图

２ 所示ꎮ 由图 ２ 可以看出ꎬ体系的吸光度随着 ｐＨ 增

大而增大ꎬ当体系 ｐＨ ＝ ２ 时吸光度最大ꎬ继续增大

　 　 　 　 　 　 　

图 ２　 酸度对吸光度的影响

体系 ｐＨꎬ吸光度逐渐减小ꎬ故选择体系 ｐＨ ＝ ２ 为最

佳络合酸度ꎮ
２􀆰 ３　 络合剂用量的影响

准确量取 ５ 份 ５􀆰 ００ ｍＬ 硒标准溶液于 ５ 个锥形

瓶中ꎬ各加入 ５ ｍＬ 水ꎬ分别加入 １、２、３、４、５ ｍＬ １％
邻苯二胺溶液ꎬ用 １ ｍｏｌ / Ｌ ＨＣｌ 调节 ｐＨ ＝ ２ꎬ振荡后

室温避光放置 ６０ ｍｉｎꎬ再用 １０ ｍＬ 甲苯萃取ꎬ振荡

３ ｍｉｎꎬ静置 ５ ｍｉｎꎬ分层后将甲苯层移入比色管中ꎬ
以试剂空白为参比ꎬ在 ３３３ ｎｍ 处测其吸光度ꎬ测定

结果如图 ３ 所示ꎮ 由图 ３ 可以看出ꎬ体系的吸光度

随着络合剂用量的增加而增大ꎬ当络合剂用量为

４ ｍＬ 时ꎬ继续增加络合剂用量ꎬ体系的吸光度变化

不大ꎬ故选择络合剂用量为 ４ ｍＬꎮ

图 ３　 络合剂用量对吸光度的影响

２􀆰 ４　 络合时间的影响

准确量取 ６ 份 ５􀆰 ００ ｍＬ 硒标准溶液于 ６ 个锥形

瓶中ꎬ各加入 ５ ｍＬ 水和 ４ ｍＬ １％邻苯二胺溶液ꎬ用
１ ｍｏｌ / Ｌ ＨＣｌ 调节 ｐＨ ＝ ２ꎬ振荡ꎬ在室温下分别避光

放置 ３０、４０、５０、６０、７０、８０ ｍｉｎꎮ 再用 １０ ｍＬ 甲苯萃

取ꎬ振荡 ３ ｍｉｎꎬ静置 ５ ｍｉｎꎬ分层后将甲苯层移入比

色管ꎬ以试剂空白为参比ꎬ在 ３３３ ｎｍ 处测其吸光度ꎬ
结果如图 ４ 所示ꎮ 由图 ４ 可以看出ꎬ体系的吸光度

随着络合时间的增加而增大ꎬ当络合时间为 ６０ ｍｉｎ
时ꎬ继续增加体系的络合时间ꎬ体系的吸光度基本不

变ꎬ说明在室温下避光放置 ６０ ｍｉｎ 络合反应完成ꎬ
故选择络合时间为 ６０ ｍｉｎꎮ

图 ４　 络合时间对吸光度的影响

２􀆰 ５　 干扰离子的影响

测定硒的质量浓度时ꎬ在误差不超过±５％时共

存离子允许量 (以质量倍数计) 为 Ｋ＋ꎬ Ｎａ＋ꎬ Ｃｌ－

(１ ０００倍)ꎻＣａ２＋ꎬＺｎ２＋ꎬＣｒ３＋(４００ 倍)ꎻＣｕ２＋(２００ 倍)ꎻ
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Ｐｂ２＋(１􀆰 ０ 倍)ꎻＦｅ３＋(０􀆰 ５ 倍)ꎮ 当 Ｐｂ２＋、Ｆｅ３＋大量存在

时ꎬ可用 ＥＤＴＡ－Ｎａ２ 进行掩蔽ꎮ
２􀆰 ６　 标准曲线的制作

分别 取 ０􀆰 ００、 ０􀆰 ５０、 １􀆰 ００、 １􀆰 ５０、 ２􀆰 ００、 ３􀆰 ００、
４􀆰 ００、５􀆰 ００ ｍＬ 硒标准溶液于 ５０ ｍＬ 容量瓶中ꎬ用水

定容至刻度配制不同质量浓度的硒标准溶液ꎬ摇匀ꎮ
分别取不同质量浓度的硒标准溶液 １０ ｍＬ 于 ８ 个锥

形瓶中ꎬ分别加入４ ｍＬ １％邻苯二胺溶液ꎬ用 １ ｍｏｌ / Ｌ
ＨＣｌ 调节 ｐＨ＝ ２ꎬ振荡后室温避光放置 ６０ ｍｉｎꎬ再用

１０ ｍＬ 甲苯萃取ꎬ振荡 ３ ｍｉｎꎬ静置 ５ ｍｉｎꎬ分层后将

甲苯层移入比色管ꎬ以试剂空白为参比ꎬ在 ３３３ ｎｍ
波长处测其吸光度ꎬ结果如图 ５ 所示ꎮ 结果表明ꎬ硒
质量浓度在 ０􀆰 ０５ ~ ０􀆰 ４０ μｇ / ｍＬ 范围内有良好的线

性关系ꎬ线性方程 ｙ ＝ １􀆰 ５９８ｘ ＋ ０􀆰 ０９９ ５ꎬ相关系数

Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ５ꎮ

图 ５　 硒标准曲线

２􀆰 ７　 温泉水样的测定

取 ３ 份消解后的温泉水样各 ５ ｍＬꎬ加入 ２􀆰 ５％
ＥＤＴＡ－Ｎａ２ ５ ｍＬ、１％邻苯二胺溶液 ４ ｍＬꎬ用 １ ｍｏｌ / Ｌ
ＮａＯＨ 调节 ｐＨ＝ ２ 后ꎬ按照实验方法进行平行测定ꎬ
结果如表 １ 所示ꎮ

取 ３ 次测定的平均值ꎬ根据标准曲线计算里松

温泉水中的硒质量浓度ꎬ结果为 ０􀆰 ４４ μｇ / ｍＬꎮ 由国

家标准[８]可知ꎬ水中硒的限量标准为 ０􀆰 ０５ ｍｇ / ｍＬ
即 ５０ μｇ / ｍＬꎬ里松温泉水中的硒质量浓度低于

５０ μｇ / ｍＬꎬ故不会引起中毒ꎮ
２􀆰 ８　 稳定性实验

选取其中的 １ 份温泉水样ꎬ每隔 ３０ ｍｉｎ 测 １ 次

吸光度ꎬ结果如 ６ 所示ꎮ 由图 ６ 可以看出ꎬ样品液的

吸光度在 ２ ｈ 内基本无变化ꎬ表明体系在 ２ ｈ 内稳定ꎮ

图 ６　 稳定性实验结果

２􀆰 ９　 加标回收率实验

在编号为 １、２、３ 的 ２５ ｍＬ 的容量瓶中分别加入

２􀆰 ００、３􀆰 ００、４􀆰 ００ ｍＬ(即 ０􀆰 ８８、１􀆰 ３２、１􀆰 ７６ μｇ)消化

后的水样ꎬ各加入 ５ ｍＬ ０􀆰 ０８ μｇ / ｍＬ 硒标准溶液ꎬ定
容至 ２５ ｍＬꎬ取 ２５ ｍＬ 超纯水为参比ꎬ结果如表 １ 所

示ꎮ 按实验方法进行测定可得加标回收率为

９８􀆰 ５％~１０１􀆰 ６％ꎬ因此ꎬ用紫外可见分光光度法测定

硒具有高的准确度和回收率ꎮ
表 １　 回收率实验结果

编号 本底值 / μｇ 加入量 / μｇ 测定值 / μｇ 回收率 / ％
１ ０􀆰 ８８ ０􀆰 ４ １􀆰 ３００ １０１􀆰 ６
２ １􀆰 ３２ ０􀆰 ４ １􀆰 ６９４ ９８􀆰 ５
３ １􀆰 ７６ ０􀆰 ４ ２􀆰 １４４ ９９􀆰 ３

３　 结论

以里松温泉水为研究对象ꎬ用浓硝酸和 ３０％
Ｈ２Ｏ２ 消解水样ꎬ以邻苯二胺为显色剂ꎬＥＤＴＡ－Ｎａ２

为掩蔽剂ꎬ利用紫外可见分光光度法测定温泉水中

的硒的质量浓度ꎬ测定最大吸收波长为 ３３３ ｎｍꎬ通
过对络合酸度、络合时间、络合剂用量对比实验ꎬ得
出该反应体系对络合酸度、络合时间、络合剂用量都

有一定的选择性ꎮ 实验表明ꎬ硒质量浓度在 ０􀆰 ０５ ~
０􀆰 ４０ μｇ / ｍＬ 范围内有良好的线性关系ꎬ线性方程

ｙ＝ １􀆰 ５９８ｘ＋０􀆰 ０９９ ５ꎬ相关系数 Ｒ２ ＝ ０􀆰 ９９９ ５ꎮ 测得里

松温泉水中硒质量浓度为 ０􀆰 ４４ μｇ / ｍＬꎬ其硒质量浓

度并没有影响水的保健效果ꎮ 利用紫外可见分光光

度法测定硒ꎬ操作简便、快速ꎬ灵敏度好ꎬ回收率高ꎮ
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