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液相色谱!双通道原子荧光检测联用法同时测定砷和硒的形态

王振华，+ 何 + 滨，+ 史建波，+ 阴永光，+ 江桂斌!

（ 中国科学院生态环境研究中心，环境化学与生态毒理学国家重点实验室，北京 &"""*%）

摘要：建立了一种利用高效液相色谱 .双 通 道 原 子 荧 光 检 测 联 用 同 时 进 行 砷 和 硒 形 态 分 析 的 方 法。以 &" %%)* 6 7
,8,8!9:, 溶液（#8 %- (）（ 添加 !- %;（ 体积分数）的甲醇）为 流 动 相，在 &! %03 内 同 时 分 离 了 三 价 砷（<5（!））、

一甲基砷（==<）、二甲基砷（>=<）、五 价 砷（<5（"））、硒 代 胱 氨 酸（ !"?@5）、硒 代 蛋 氨 酸（ !"="$）和 四 价 硒［ !"
（#）］等化合物。<5（!）、>=<、==<、<5（"）、!"?@5、!"="$ 和 !"（#）的检出限分别为 &，.，!，.，,，&* 和 . $1 6 7
（ 进样量为 !"" $7），% 次测定的相对标准偏差为 &- #; ’ (- &;（<5 &"" $1 6 7，!" ."" $1 6 7）。应用该方法对人体

尿样及硒酵母片中砷和硒的形态进行了分析，目标物在尿样中的加标回收率 为 *.; ’ &"*;，在 硒 酵 母 片 中 的 加 标

回收率为 **; ’ &"%;。实验结果表明，该方法可用于尿样及药品中砷和硒形态的日常分析。该方法减少了样品的

分析时间和试剂用量，降低了工作强度，提高了工作效率。
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+ + 砷化合物广泛存在于环境中，且能够在生物和

人类体内累积。对人类来说，砷是一种有毒及致癌

物。但是各种形态的砷化合物的毒性不一样。一般

说来，无机砷的毒性，特别是三价砷（<5（!））的毒



色 谱 第 !" 卷

性比 有 机 砷（ 如 一 甲 基 砷 酸（!!"）、二 甲 基 砷 酸

（#!"））高。无机砷在动物及人体内通过尿液排出

体外前可转变成 !!" 和 #!"［#］。

$ $ 硒化合物是另外一类广泛存在于环境和生物体

内的化合物。同时硒也是一种对人体和生物体健康

有重要作用的微量元素。研究表明，不同形态和浓

度的硒化合物对人体的作用不一致。硒能够修复砷

对人体的伤害，所以它可以用来治疗砷中毒。各种

形态的硒中，四价硒（$%（!））被认为是砷最有效的

拮抗剂。因此，砷和硒的共存研究很有必要［!］。

$ $ 近年来，已有多种方法应用于砷和硒化合物的

测定，包括毛细管电泳、气相色谱及液相色谱，其中

液相色谱与特征检测器联用得到了广泛的应用。常

用的液相色谱方法有离子色谱、离子交换色谱、离子

对色谱及 反 相 液 相 色 谱［%］。 文 献 报 道 的 同 时 分 离

检测砷、硒的大部分方法主要关 注 无 机 硒（ $%（!）

和 $%（"）），关 于 有 机 硒 的 报 道 很 少。&’() 等［&］

用阴 离 子 交 换 色 谱 分 离 "*（#）、"*（$）、!!"、

#!"、砷甜菜碱（"*+）、$%（!）和 $%（"），采 用 的

流动相 为（,-& ）!./% 水 溶 液 和 甲 醇。 0*%12% 等［’］

以 ,-&-!3/& 水 溶 液 为 流 动 相，分 离 了 "*（#）、

"*（$）、!!"、#!"、$%（!）和 $%（"）等 化 合 物。

而有机硒普遍存在于环境和生物体内，因此有必要

同时分析这些形态。

$ $ 通常，与 高 效 液 相 色 谱（-34.）联 用 的 元 素 特

征 检 测 器 包 括 电 感 耦 合 等 离 子 体 质 谱（ 0.35
!$）［&，’］、电 感 耦 合 等 离 子 体 原 子 发 射 光 谱（ 0.35
"6$）［(］、原 子 吸 收 光 谱（ ""$ ）及 原 子 荧 光

（"7$）［" ) *］等。 0.35!$ 具 有 灵 敏 度 高、选 择 性 好、

可多元素同时测定等优点，但是较高的仪器价格及

运行 费 用 限 制 了 它 在 实 际 中 的 应 用［#+］。""$ 和

0.35"6$ 虽然能够方便地与液相色谱联用，但基线

噪声和检出限均较高。与以上检测器相比，"7$ 具

有较高的灵敏度及较低的价格和运行费用，因此被

广泛应用于 汞、砷、硒 和 锑 等 元 素 的 日 常 检 测 工 作

中［##］。近年 来，随 着 多 通 道 技 术 的 发 展，"7$ 和

""$ 已可同 时 测 定 两 种 以 上 的 元 素。 但 由 于 缺 乏

合适的数据采集及硬件控制方法，多通道原子荧光

与色谱联用用于多元素形态分析时的设备及程序复

杂，因而还未得到广泛的应用。89:%;5"1<;’ 等［#!］

用两 台 "7$ 联 用 同 时 测 定 了 -) 和 "* 化 合 物；

0=>?@< 等［"］用两台 "7$ 与 -34. 联用通过控制进样

同时分离检测了 ’ 种砷和硒化合物。这些方法均采

用了两台 "7$，设备及操作过程均较复杂。

$ $ 本文采用双通道原子荧光光谱仪作为特征检测

器，提出了一种可同时分 离 测 定 "*（#）、"*（$）、

!!"、#!"、$%（!）、硒 代 胱 氨 酸（ $%.@*）和 硒 代

蛋氨酸（$%!%2）等 " 种化合物的 -34.5"7$ 联用方

法，并成功应用于人尿样及硒酵母片中砷和硒的形

态分析。

!" 实验部分

! ! !" 仪器与设备

$ $ 4’A2%BC 4.(++ 液 相 色 谱 仪（ 美 国 莱 伯 泰 科 仪

器有限公司），配有 !++ %4 样品环的 DC%>E@(% 进

样阀（ 美 国 DC%>E@(% 公 司 ）；3D35F#++ 阴 离 子 色

谱柱（!’+ :: , &- + ::）及 保 护 柱（!’ :: , &- +
::）（ 美国 -’:<?2>( 公司）；使用聚四氟乙烯（3G5
76）管（+- . :: , +- ’ ::）连接色谱系统与 "7$；

外壁缠 绕 #’ : 3G76 管（+- . :: , +- ’ ::）的

&+ & 低压汞 灯 用 来 消 解 有 机 硒 并 将 其 还 原 为 $%
（!）。"75*(++ 型双通道原子荧光光谱仪（ 北京科

创海 光 仪 器 有 限 公 司 ），配 砷、硒 空 心 阴 极 灯

（-.4*）；-&5!+++ 双通道色谱工作站（ 南京千谱软

件有限公 司）用 于 收 集、记 录 仪 器 信 号。-34.5-8
（ 氢化物发生）5"7$ 在线联用系统示意图见图 #，具

体的色谱及 "7$ 条件参数见表 #。

图 !" 仪器设备示意图

"#$! !" %&’()*+#& #,,-.+/*+#01 02 34567
80-9,(7&’*11(, :"%

$ 84$：)’*5?<HI<E *%=’1’2>1；#.5"7$：E>IA?% BC’((%? ’2>:<B
J?I>1%*B%(B% *=%B21>:%21@K

表 !" 345673;7:"% 工作条件

<*9,( !" =>+#)#?(8 &018#+#01. 02 +’( 345673;7:"%
20/ */.(1#& *18 .(,(1#-) .>(&#*+#01

!%2C>E /=2<:<;%E B>(E<2<>(*

-34. B>?I:(： 3D35F#++ ’(<>(5%LBC’()% B>?I:(
（!’+ :: , &- + ::）M<2C )I’1E B>?I:(（ !’
:: , &- + :: ）；:>A<?% =C’*%：#+ ::>? N 4
,-&-! 3/& AIJJ%1 *>?I2<>(（=- ’- (）B>(2’<(<()

!- ’O（ P N P ） :%2C’(>?； J?>M 1’2% >J :>A<?%
=C’*%：#- ’ :4 N :<(；<(Q%B2<>( P>?I:%：!++ %4K

-8（C@E1<E%
)%(%1’2<>(）

1>2’2<>( *=%%E >J =I:=：#. 1 N :<(；J?>M 1’2% >J
B’11<%1 )’*：%++ :4 N :<(；J?>M 1’2% >J *C<%?E
)’*：.++ :4 N :<(；B>(B%(21’2<>( >J R+-& ：’+

) N 4；B>(B%(21’2<>( >J -.?：( :>? N 4K

"7$ P>?2’)% >J 3!G（=C>2>:I?2<=?<%1 2IA%）： ) %%+
S； ’2>:<;%1 2%:=%1’2I1%： !++ T ； ’2>:<;%1
C%<)C2：.- + ::；?’:= BI11%(2*：#!+ :"（$%）；

#++ :"（"*）K

·!#"·
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! ! "# 试剂

! ! "#（!）、"#（"）、$$"、%$" 储 备 液（ 以 "# 计

# $$$ &’ ( )）以 及 *+,-#、*+$+.（ 以 *+ 计 # $$$
&’ ( )）分别由 "#%/&（ 国 家 标 准 物 质 中 心）、砷 酸 钠

（北京化学试剂厂）、$$"、%$"、*+,-#、*+$+.（ 美国

*0’&1 公司）溶 于 超 纯 水（ 美 国 2134#.+15 64.+341!
.07418 公司，#’( % $#·9&）配制而成。#$$ &’ ( ) *+

（$）标准储备液购自国家标准物质中心。标准储备

液于 ) :下冷藏。所有工作溶液均为当天配制。

! ! ;<)<%=/) 缓冲溶液的配制：将 ;<)<%=/)（分析

纯，北 京 化 学 试 剂 厂）溶 解 于 超 纯 水 中，配 成 #$
&&78 ( ) 的浓度，并用 ;<)/<（优级纯，北京化学试剂

公司）调节 >< 至 "( *，用 $( %% %& 滤膜过滤后备用。

! ! * &78 ( ) <,8 溶 液 的 配 制：稀 释 浓 <,8（ 优 级

纯，北京化学试剂公司）得到。

! ! "$ ’ ( ) ?2<) 溶液的配制：用 " ’ ( ) 的 ?/<（ 优

级纯，北京化学 试 剂 公 司）溶 液 溶 解 ?2<)（ 天 津 精

细化学品研究所）制得。

! ! $# 样品制备

! ! 人尿样取自一名志愿者，样品测试当天清晨采

样。样品经离心、过滤（$( %% %&）后按 # + # 的体积

比稀释。

! ! 硒酵母 片（ 治 疗 硒 缺 乏 症）购 自 当 地 药 店。采

用热水浴法萃取硒化合物：在 "$ &) 聚乙烯离心管

中加入 #( $ ’ 硒酵母片和 %" &) 超纯水，置于沸水

浴中，每隔 #" &04 振 荡 一 次，萃 取 *$ &04，然 后 于

" $$$ 3 ( &04 离心 %$ &04，取上清液过滤（$( %% %&）

后备用。

"# 结果与讨论

" ! !# 色谱条件的优化

" ! ! ! !# ;<)<%=/) 浓度的优化

! ! 与梯度洗脱相比，等度洗脱方式在两次进样之

间不需要平衡，可以较快地进行下一个样品的分析，

节省分析时 间。另 一 方 面，等 度 洗 脱 需 要 的 <=),
设备较简单。为了能通过简单的等度洗脱方法同时

分离 ) 种 "# 和 & 种 *+ 化合物，采用 =@=!A#$$ 阴

离 子 色 谱 柱，以 不 同 浓 度（ " , %$ &&78 ( )）的

;<)<%=/) 溶液（>< "( *）为流动相，考察流动相浓

度 对 砷、硒 化 合 物 分 离 及 荧 光 信 号 的 影 响。

;<)<%=/) 浓 度 超 过 #$ &&78 ( ) 时，%$" 和

"#（!）不能达到基线分离；但当 ;<)<%=/) 浓度低

于 #$ &&78 ( ) 时，) 种砷化合物的保留时间特别是

"#（"）的 保 留 时 间 延 长，同 时 色 谱 峰 特 别 是 "#
（"）的峰展宽严重。对于 & 种硒化合物，实现基线

分离较为容易。随着流动相浓度的增高，*+（$）的

保留时间缩 短；流 动 相 浓 度 高 于 #$ &&78 ( ) 时 *+
（$）与 *+$+. 的色谱峰有部分重叠；流动相浓度低

于 #$ &&78 ( ) 时 *+（$）的保留时间增 加，峰 形 展

宽；流动相浓度为 #$ &&78 ( ) 时，硒 的 & 种 化 合 物

能够在 - &04 内完成分离。从以上 分 析 结 果 看，分

离效果主要由 ) 种砷化合物决定，因此本文最终选

择流动相的浓度为 #$ &&78 ( )。

" ! ! ! "# 流动相 >< 的优化

! ! 应用离子交换色谱柱分离时，流动相 的 >< 对

色谱分 离 效 果 有 较 大 的 影 响。在 ;<)<%=/) 溶 液

浓度为 #$ &&78 ( ) 条件下，用 ;<)/< 调节流动相

的 >< 值，考察不同 >< 对砷、硒各种形态化合物分

离的影响。实验结果表明，随着 >< 的降低，*+,-#
和 *+$+. 的保留时间减少，但 >< 小于 "( $ 时，两者

不能达到完全分离；随着 >< 的增加，*+$+. 的保留

时间增加，>< 值大于 "( $ 时，& 种 *+ 化合物达到了

基线分离；>< 再增高，其保留时间增加，分离效果更

好，但分离 时 间 过 长，峰 形 变 宽。>< 对 "# 化 合 物

的分离影响要大于对 *+ 化合物的影响。而 >< 对

"# 化合 物 分 离 的 影 响 主 要 是 对 %$"、$$" 及 "#
（"）的影响，对 "#（!）的保留时间几乎没有影响；

随着 >< 的增加，%$"、$$" 及"#（"）的保留时间

减小。>< 大 于 *( $ 时 "#（!）与 %$" 的 分 离 较

差，难以定量；>< 为 "( * 时，分离完全，分析时间最

短；>< 低于 "( $ 时保留时间增加，尤其是 "#（"）的

保留时间增加更大，且峰形展宽，检出限升高。综上

考虑，选择流动相的 >< 为 "( *。

" ! ! ! $# 流动相中添加剂甲醇含量的优化

! ! 在离子色谱分离过程中，加入甲醇可以提高分

离度、改善峰形。在流动相为 #$ &78 ( ) ;<)<%=/)

溶液（>< "( *）条件下，考察了甲醇的添加量对目标

物分离 及 峰 形 的 影 响。 当 甲 醇 添 加 量 小 于 #( "B
（ 体积分数，下 同）时，其 对 分 离 度 及 峰 形 的 改 善 均

不明显。当甲 醇 添 加 量 高 于 &( "B 时，虽 然 分 析 物

的峰形得 到 较 好 的 改 善，但 砷 的 分 离 度 特 别 是 "#
（!）和 %$" 的 分 离 度 变 小，不 能 较 好 分 离。实 验

结果表明，流 动 相 中 添 加 %( "B 的 甲 醇 不 仅 能 较 好

地改善峰形，还能得到较好的分离度。因此，选择在

流动相中添加 %( "B 的甲醇。

" ! "# 紫外照射对荧光信号的影响

! ! 直接激发有机硒产生的荧光强度非常低，但四

价硒的荧光强度却很高。为了提高有机硒的荧光强

度，可将其消 解 为 无 机 硒 并 将 其 转 化 为 四 价 硒［#&］。

鉴于此，对 紫 外 灯 的 功 率 及 缠 绕 在 紫 外 灯 外 壁 的

=CDE 管的 长 度 进 行 了 考 察。 采 用 )$ F 紫 外 灯，

=CDE 管为 $( ’ && 7G 5G . $( " && 0G 5G ，考察了长
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度为 # $ !% ! 的 "#$% 管对荧光强度的影响。实验

结果表明，随着管长的增加，虽然各种形态的硒化合

物的检测灵敏度增加，但各形态的砷化合物特别是

&’( 的荧光信号降低。管长为 &# ! 时，有机硒化

合物能够得到有效的消解，而砷化合物的信号没有

大的损失。当 管 长 超 过 &# ! 时，砷 化 合 物 的 信 号

损失较大。综上考虑，本文选择 "#$% 管 的 长 度 为

&# !。

! ! "# 氢化物生成条件的优化

! ! " ! $# )*+’ 和 +,- 浓度的优化

( ( )*+’ 有两方面作用：一是与砷、硒化合物反应

生成氢化物；另一方面，通过 与 +,- 反 应 为 ($. 火

焰提供适量的氢气。本实验考察了 )*+’ 的质量浓

度为 !% $ "% / 0 1 时对荧光信号的影响，结果见图 !。

根据实验结果，)*+’ 的最佳质量浓度为 #% / 0 1。

图 !# "#$% 质量浓度对氢化物发生的影响

%&’! !# ())*+, -) "#$% +-.+*.,/0,&-. -.

123/&3* ’*.*/0,&-.
( ,234565237： 8-29 :;6<7 28 )*+’ ;34 +,- 72-=65237， !) #

!1 0 !53；8-29 :;6<7 28 ;:/23 /;7 ;7 >;::5<: /;7 ;34 7?5<-4 /;7，

*%% ;34 +%% !1 0 !53， :<7@<>65A<-B；>23><36:;6523 28 ;:7<35>
;34 7<-<35=! >2!@2=347，&%% ;34 *%% !/ 0 1，:<7@<>65A<-BC

( ( +,- 可以阻止 .<（"）向 .<（#）的 转 化，并 与

)*+’ 反应生 成 氢 气 及 氢 化 物。 在 & $ , !2- 0 1 浓

度范围内优化了 +,- 的浓度，结果如图 * 所示。随

着 +,- 浓度的增加，除了 &’( 的荧光信号降低外，

其他砷、硒化合物的信号均呈增加趋势。在 +,- 浓

度为 , !2- 0 1 时 &’( 荧光信号是 & !2- 0 1 时的一

半，但仍可对其进行检测。考虑到砷、硒其他化合物

响应信号 增 加 的 情 况，最 终 选 择 +,- 的 浓 度 为 ,
!2- 0 1。

( ( 另外，即使采用 , !2- 0 1 +,- 以及紫外光照，.<
（#）也不能在短时间内还原为 .<（"）［&*］，所以本

系统还不能分析 .<（#）。

图 "# $45 浓度对氢化物发生的影响

%&’! "# ())*+, -) ,1* +-.+*.,/0,&-. -) $45 -.
,1* 123/&3* ’*.*/0,&-.

#?< >234565237 ;:< 6?< 7;!< ;7 53 $5/C ! C

! ! " ! !# 蠕动泵转速的优化

( ( 考察了传输 )*+’ 和 +,- 蠕动泵的转速（&! $
#% : 0 !53）对氢化物生成的影响。从图 ’ 可知，转速

为 &+ : 0 !53 时效果最佳。

图 %# 蠕动泵转速对氢化物发生的影响

%&’! %# ())*+, -) ,1* /-,0,&-. -) ,1* 6*/&7,05,&+
6896 -. 123/&3* ’*.*/0,&-.

#?< >234565237 ;:< 6?< 7;!< ;7 53 $5/C ! C

! ! " ! "# 氩气流速的优化

( ( 在 ($D-,%% 双通道原子荧光光谱仪中，以氩气

作为载气和屏蔽气。载气的作用是携带反应产生的

氢化物以及氢气混合物进入 ($.。一般来说，过高

的载气流速会稀释氢化物浓度从而降低灵敏度；而

过低的载气流速不能有效地将氢化物带入原子化器

中而降低 ($. 灵 敏 度 及 造 成 峰 展 宽。屏 蔽 气 可 以

在原子化器顶端阻止空气渗入火焰中。分别对 *%%
$ ,%% !1 0 !53 及 +%% $ & &%% !1 0 !53 的载气和屏

蔽气流速进行了考察，结果见图 # 和图 ,，可看出载

气和屏蔽气的最佳流速分别为 *%% 和 +%% !1 0 !53。
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图 !" 载气流速对荧光信号的影响

!"#$ !" %&&’() *& )+’ (,--"’- #,. */ &01*-’.(’/(’ ."#/,0.
! "#$ %&’()*)&’+ ,-$ *#$ +,.$ ,+ )’ /)01 # $2%$3* *#$ 45&6 -,*$
&4 *#$ %,--)$- 0,+1

图 #" 屏蔽气流速对荧光信号的影响

!"#$ #" %&&’() *& )+’ .+"’02 #,. */ &01*-’.(’/(’ ."#/,0.
! "#$ %&’()*)&’+ ,-$ *#$ +,.$ ,+ )’ /)01 # $2%$3* *#$ 45&6 -,*$
&4 *#$ +#)$5( 0,+1

$ $ %" 原子荧光检测条件中空心阴极灯电流的优化

! ! 在双通道原子荧光光谱仪中，两个不同的空心

阴极灯被交替点亮从而产生不同波长的激发光。因

为不同的空心阴极灯独立工作，所以两个灯的灯电

流必须分别优化。固定其他条件分别优化砷、硒空

心阴极灯的灯电流，结果表明砷灯电流为 $%% .7、

硒灯电流为 $#% .7 时，仪器的信噪比最佳。

$ $ !" 方法学考察

! ! 图 & 为 砷 化 合 物 和 硒 化 合 物 标 准 溶 液 的 色 谱

图。方法的线性相关系数、检出限和重现性列于表

#。7+（!）、897、997、7+（"）、:$;<+、:$9$* 和

:$（#）& 种 化 合 物 的 检 出 限（ 以 ’ 倍 基 线 噪 声 比

计）分别为 $，’，#，’，(，$) 和 ’ $0 = >（ 进样量为 #%%
$>）。" 次 平 行 测 定 的 相 对 标 准 偏 差（ ?:8）为

$* +@ , -* $@（7+ $%% $0 = > ，:$ ’%% $0 = > ）。

图 &" （,）砷化合物（’(( !# 3 4）和（5）硒化合物

（)(( !# 3 4）标准溶液的色谱图

!"#$ &" 6+-*7,)*#-,7. *&（,）,-.’/"( (*78*1/2.
（’(( !# 3 4）,/2（ 5）.’0’/"17 (*78*1/2.
（)(( !# 3 4）

$ $ #" 实际样品的测定

! ! 应用所建立的方法分别对人尿样和硒酵母片中

的砷和硒的形态进行了分析，结果如表 ’ 所示。在

硒酵母片中检出了 ’ 种形态的硒化合物和 7+（!），

而在尿样中仅检出了 7+（!）。在样品中进行了加

标回收实验，结 果 见 表 ’。图 ) 和 图 + 是 加 标 和 未

加标样品的色谱图。

表 $" & 种砷及硒化合物的线性关系、检出限和重现性

9,50’ $" 4"/’,- ’:1,)"*/.，(*--’0,)"*/ (*’&&"("’/)（ !），2’)’()"*/ 0"7"). ,/2 -’8-*21("5"0")"’.
*& .’;’/ (*78*1/2. *& ,-.’/"( ,/2 .’0’/"17

;&.3&A’( >)’$,- $BA,*)&’ >)’$,- -,’0$ =（$0 = >） ! 8$*$%*)&’ 5).)* =（$0 = >） ?:8 = @（" . "）

7+（!） # . $%++#& 1 +$ / #&#&%# 1 %-$ " 0 ’%% % 1 +++# $ ( 1 "
897 # . 0 +()$% 1 +# / $)##$’ 1 -)$ $% 0 #%%% % 1 ++-& ’ - 1 $
997 # . )’’$% 1 )" / #"#-)# 1 )&$ " 0 "%% % 1 ++)- # $ 1 +
7+（"） # . #-(%+) 1 )+ / #-%%%$ 1 #-$ $% 0 #%%% % 1 +++% ’ " 1 -
:$;<+ # . 0 $%$’" 1 ’# / (&$%- 1 "($ $% 0 #%%% % 1 +++$ ( # 1 )
:$9$* # . 0 (#)#) 1 $’ / (-$($ 1 -#$ "% 0 ’%%% % 1 +++( $) ( 1 -
:$（#） # . ’-#+& 1 %% / ---#+ 1 +#$ $% 0 #%%% % 1 +++) ’ # 1 +

#：3$,C ,-$,；$：.,++ %&’%$’*-,*)&’，$0 = >1
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表 !" 硒酵母片和人尿样中 # 种砷和硒化合物的含量及加标回收率

!"#$% !" &’()%()* ’+ ",*%(-. "(/ *%$%(-01 .’12’0(/* -( *%$%(-01 3%"*) )"#$%) "(/ 0,-(% "(/ *2-4%/ ,%.’5%,-%*

!"#$%#&
!#’#(%)* +#,&- -,.’#-

.,$/012)(3 4（!0 4 0） &"%/#3 4（!0 4 0） 1#$25#1+ 4 6
71%(#

.,$/012)(3 4（!0 4 0） &"%/#3 4（!0 4 0） 1#$25#1+ 4 6
8&（"） # 9 !" $ 9 !% &" ’ 9 &# %# ’(
:;8 ) <:! $ 9 !% $#% <: %# &*
;;8 <: $ 9 !% ’’ <: %# $#!
8&（#） <: $ 9 !% &+ <: %# ’+
!#=+& ! 9 +’ ! 9 %# &$ <: $## $#’
!#;#- + 9 +" % 9 ## &# <: $## $#+
!#（$） ! 9 *# ! 9 %# &’ <: $## &&

! <:：(2- 3#-#$-#39

图 $" 硒酵母片及其加标样品中（"）砷化合物和

（#）硒化合物的色谱图

6-78 $" &9,’1")’7,"1* ’+（"）",*%(-. .’12’0(/* "(/
（#） *%$%(-01 .’12’0(/* -( " *%$%(-01 3%"*)
)"#$%) "(/ " *2-4%/ *"12$%

"

图 %" 人尿样及其加标样品中（"）砷化合物和

（#）硒化合物的色谱图

6-78 %" &9,’1")’7,"1* ’+（"）",*%(-. .’12’0(/* "(/
（ #） *%$%(-01 .’12’0(/* -( "( 0,-(% *"12$%
"(/ " *2-4%/ *"12$%

!" 结论

) ) 本文建立了一种同时测定 " 种不同形态的砷、硒

化合物的 >?@=A8B! 联用方法。运用等度洗脱在 $!
*%( 内分离 " 种化合物，并用双通道原子荧光检测。

实验结果表明，应用该方法分析砷、硒各种形态化合

物时 色 谱 峰 相 互 无 干 扰；8&（"）、:;8、;;8、

8&（#）、!#=+&、!#;#- 和 !#（$）" 种 化 合 物 的 检 出

限分别为 $，+，!，+，*，$’ 和 + !0 4 @。该方法已成功用

于人尿样及硒酵母片中砷、硒的形态分析。方法具有

设备便宜、运行费用低廉、易于实现等优点。
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