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硒是人体必需的微量元素之一，具有提高人体免疫力、

预防多种疾病等生理功能。天然食品中硒含量较低，很难

满足人体正常生理需要，近年来富硒食品备受人们关注。

根据硒的存在形式，富硒食品中含有无机硒和有机硒，无

机硒毒性较大，中毒量与需要量范围小，使用量需要严格

控制。与无机硒相比，有机硒具有更易被基体吸收利用，

安全性更高的特点。食品中无机硒含量测定的常用方法有

原子荧光光谱法、荧光分光光度法、原子吸收光谱法、比

色法等，荧光分光光度法所用试剂有致癌性，原子吸收光

谱法基体干扰严重，比色法灵敏度低，原子荧光光谱法具

有灵敏度高、基体干扰小、线性范围光等优点，近年来被

广泛应用，本文采用微波消解 - 原子荧光光谱法测定破壁

灵芝孢子粉灵芝胶囊中总硒、无机硒含量，通过差减法计

算有机硒含量，为硒含量的研究提供了检测依据。

1 实验部分
1.1 仪器与试剂

原子荧光光谱仪 (AFS-9700，北京海光仪器有限公司 )；

超高压微波消解仪（MARS6，美国 CEM）。水中硒标准溶

液（100 μg/mL，中国计量院）；硝酸（UP 级，苏州晶瑞

化学股份有限公司）；过氧化氢（GR 级，天津市科密欧

科技有限公司）；盐酸（GR 级，国药集团化学试剂有限

公司）；无水乙醇（GR 级，国药集团化学试剂有限公司）；

硼氢化钾（原子荧光专用，天津南开允公合成技术有限公

司）；氢氧化钾（GR 级，国药集团化学试剂有限公司）；

实验室用水为超纯水（密理博公司）。

1.2 实验方法

1.2.1 样品处理

总硒含量测定：称取样品 0.2g 左右（精确至 0.001g）

于消解罐中，加 8mL 浓硝酸，2mL 过氧化氢，微波消解试样。

消解完毕后在石墨消解仪上 130℃赶酸至近干。再加 5mL

盐酸溶液（6mol/L），继续加热至溶液变为清亮无色并伴

有白烟出现，冷却，转移至 25mL 容量瓶中，用水定容，

混匀待测。同时做试剂空白试验。

无机硒含量测定：称取样品 1.0g 左右（精确至 0.001g）

于 50mL 烧杯中，加入 25mL 无水乙醇，置于磁力搅拌器搅

拌 5min，待样品充分混匀后，静置过夜。将上清液用滤纸

过滤，并将滤液收集到干燥清洁的小烧杯中，用超纯水定

容至 100mL 容量瓶中，取 2mL 作为试样液于消解罐中，加

8mL 浓硝酸，2mL 过氧化氢，按总硒含量测定前处理方法

对样品进行前处理。

1.2.2 仪器条件

①超高压微波消解仪器条件：温度 190℃；升温时间

20min；恒温时间 15min；② AFS 仪器条件：负高压 300V； 

灯电流 70mA；原子化器高度 8mm；读数时间 18s。

延迟时间 4.0s；读数方式峰面积；载气流量 400mL/

min；屏蔽气流量 1000mL/min；载流：5%（V:V）盐酸；

还原剂：20g/L 硼氢化钾碱溶液。

2 结果与讨论
2.1 标准工作曲线、检出限和定量限

将 100μg/mL 硒标准溶液用体积分数为 5% 的盐酸进

行逐级稀释，浓度见表 1。仪器预热稳定后，以体积分数

为 5% 盐酸溶液为载流，20g/L 硼氢化钾碱溶液为还原剂，

将硒标准系列溶液按照程序由自动进样装置进行标准曲线

的测定，以质量浓度为横坐标，荧光强度为纵坐标，制作

标准曲线。线性方程为 Y=148.634C+14.550，线性相关系

数 0.9999，线性关系良好。

对试剂空白进行 20 次测定，把 3 倍试剂空白值标准偏

差（SD20=1.016）相对应的浓度，折算到（下转第 132 页）
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96.8%~98.5%，精密度为 2.8%~3.4%。无机硒加标回收率为 95.9%~99.4%，精密度为 1.3%~2.6%。该方法简单、准确，可
用于破壁灵芝孢子粉灵芝胶囊中硒含量的测定。
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表 1    样品中不同硒形态含量和比例
样品 总硒 /mg·kg-1 无机硒 /mg·kg-1 有机硒 /mg·kg-1 无机硒质量分数 /% 有机硒质量分数 /%

1 24.60 2.83 21.77 11.5 88.5
2 25.10 2.51 22.59 10.0 90.0
3 24.70 2.12 22.58 8.6 91.4

表 2   样品中总硒和无机硒加标回收和精密度试验结果

样品
总硒 无机硒

含量 /μg 加标量 /μg 测定量 /μg 回收率 /% RSD/% 含量 /μg 加标量 /μg 测定量 /μg 回收率 /% RSD/%
80% 添加 6.28 5.00 11.05 98.0 3.4 0.628 0.500 1.100 97.5 1.7
100% 添加 6.15 6.00 11.76 96.8 3.1 0.615 0.600 1.165 95.9 2.6
120% 添加 6.02 7.50 13.32 98.5 2.8 0.602 0.750 1.344 99.4 1.3
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3 结论
采用 ICP-MS 法同时测定芦根中的 16 种金属元素含量。

结果表明：各产地的芦根中的 Pb、Cd、As、Hg、Cu 含量

均在限度范围内，江苏芦根样品中 Hg、As 污染程度要小

于其他非道地产区，其中江苏 2 号样品未检出汞，Pb、Cd

元素含量与其地区持平，Cu 含量较其他地区高，有毒元

素 Sb 和 Tl 含量较其他产区要低；10 批芦根中都含有丰富

的 Ti、Mn、Ni、Zn 等金属微量元素，江苏产区 1 号、2 号

样品 Zn 含量高于其他产区。同时 7 号非道地产区的芦根

样品 Zn 含量量也较高。各产地芦根中的 Zn、Ni、Se 元素

都在限度范围内，Mn 元素含量都较高，最高 21.1mg/kg，

最低 4.2mg/kg，机体可耐受 Mn 的浓度为 2.0mg/kg，芦根中

Mn 元素含量已超标。江苏 3 个样品中 Mn 含量比其他产区

高一些。10 批芦根中均未检出 Se。该方法简便、准确、快

速，可为进一步控制芦根的质量提供依据，为芦根资源的

开发提供参考。
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（上接第 129 页）极板电导率，而另一方面取决于炭材料

添加剂种类。经过试验表明炭材料表面积越高，电池性能

越优。但是负极电位却达不到析氢电位要求。一般来说，

电池在 HRPSoC 工况下的循环性能改善状况，不是所有负

极电位的炭材料添加剂都可以把控的 [5]。

5 电容炭电极片的使用
超级电容器及铅酸电池组成微型石墨烯超级电容，简

称超级电池。其优势在于通过并联的方式，节省电池制作

成本，形成简单电路。其中电容炭电极具有大功率特性，

为了保护铅负极，充放电及脉冲放电性能需在大功率的环

境下进行，大部分电流会来自于电容炭电极或被其吸收，

减弱大功率电流密度，流向铅负极电流形成分流效应，进

而降低伤害力度 [6]。

6 结论
综上所述，应用炭材料于铅酸电池正负极，所形成的

铅酸电池可广泛使用在新能源汽车、风光发电储能等新能

源领域，在未来应采用新兴技术，改善充放电性能，打造

成绿色能源，降低污染，拓宽其在交通、军工等领域的应

用，使铅酸蓄电池在未来有更为宽广的发展空间。
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（上接第 128 页）前处理过程，得到方法检出限，以 3 倍

检出限计算定量限。当取样量 0.5g，定容体积为 25mL，方

法的检出限为 0.001mg/kg，定量限为 0.003mg/kg。

2.2 样品测定

对 3 批次破壁灵芝孢子粉灵芝胶囊样品进行总硒、无

机硒含量测定，并用差减法计算有机硒含量，测定结果见

表 1。结果表明样品中的硒主要以有机硒形式存在，易被

基体吸收利用。

2.3 准确度和精密度

根 据 样 品 中 硒 含 量 测 定 结 果， 对 样 品 进 行 80%、

100%、120% 三个水平添加回收试验，每个水平加标回收

测定 6 份试样，测定方法精密度，检测结果见表 2。总硒

加标回收率为 96.8%~98.5%，精密度为 2.8%~3.4%。无机

硒加标回收率为 95.9%~99.4%，精密度为 1.3%~2.6%。说

明该测定方法准确性和精密度较好。

3 结论 
建立了测定破壁灵芝孢子粉灵芝胶囊中总硒和有机硒

的方法，该方法操作简单、重复性好、准确性高，为破壁

灵芝孢子粉灵芝胶囊中总硒和有机硒含量测定提供参考。
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