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前����言

����为适应国际间食品贸易的要求K保障公众食品安全K特制定本标准à本标准是在调研Ð评估国内外
有关生物样品中���Bn测定方法的基础上K参照日本科技厅颁布的����Bn分析方法�标准K吸收国内
���Bn分析方法学研究成果K经方案设计Ð流程实验验证而编制的à
本标准的附录BÐ附录C是资料性附录à
本标准由中华人民共和国卫生部卫生法制与监督司提出à
本标准起草单位M中国医学科学院放射医学研究所Ð中国原子能科学研究院à
本标准主要起草人M刘书田Ð刘庆芬Ð诸洪达Ð杨大亭Ð赵永成à
本标准由中华人民共和国卫生部负责解释à
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食品中放射性物质检验

镅����的测定

���范围

本标准规定了各类食品中镅����I���BnJ的测定方法à
本标准适用于各类食品中镅����的测定à方法检测下限为每克样品灰为������Crà

���规范性引用文件

下列文件中的条款通过本标准所引用而成为本标准的条款à凡是注日期的引用文件K其随后所有
的修改单I不包括勘误的内容J或修订版均不适用于本标准K然而K鼓励根据本标准达成协议的各方研究
是否可使用这些文件的最新版本à凡是不注日期的文件K其最新版本适用于本标准à

HC���������食品中放射性物质检验��总则

���原理

食品样品经炭化Ð高温炉中����灰化后K用硝酸和高氯酸破坏有机物K氢氟酸脱硅K以全溶法处理
成�npmLM硝酸的样品溶液à用��苯基���甲基���苯甲酰基吡唑啉酮��IQNCQJ�苯萃取分离Gf��及
其他三价杂质K用二I��乙基己基J磷酸酯IIEFIQJ�五氧化二磷IQ�P�J�苯ID�I��J萃取保留在水相中
的镅K有机相用苯稀释一倍后K用碳酸铵溶液反萃取镅K以进一步与杂质分离à反萃液蒸干后K以

�npmLMIOP�����DI�PI 体系溶解K用阴离子交换柱吸附镅K经分级淋洗纯化后K用���npmL

IDm����DI
M

�PI解吸镅à在IOI�J�D�P��I�TP��ID�体系中定量电沉积制源K以�谱仪测量���Bn
道址的�放射性à计算出所测食品中���Bn活度浓度值à

���试剂和材料

除非另有说明K分析时均使用符合国家标准或行业标准的分析试剂和蒸馏水或同等纯度的水à

�����硝酸M质量分数为�����Y�����à

�������硝酸MI���Jà

�������硝酸MI���Jà

�������硝酸M�npmLMà

�������硝酸M�npmLMà

�����盐酸M质量分数为�����Y�����à

�������盐酸M���npmLMà

�����硫酸M���npmLMà

�����过氧化氢M浓度不低于���I质量分数Jà

�����氨水M浓度���Y���I质量分数Jà

�������氨水MI���Jà

�������氨水M��I质量分数Jà

�����草酸铵M��I质量分数Jà
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�����氢氟酸M���I质量分数Jà

�����高氯酸M�����Y�����I质量分数Jà

�����五氧化二磷à

������苯à

������丙酮à

������无水乙醇M含量不少于�����I质量分数Jà

������二I��乙基己基J磷酸酯IIEFIQJà

������碳酸铵M���npmLMà

������甲醇à

��������苯基���甲基��苯甲酰基吡唑啉酮��IQNCQJà

�������npmLMIOP�����DI�PII���K����JM准确量取����nM硝酸于�M容量瓶中K加入���nM
甲醇K用去离子水稀释至刻度à贮存于冰箱中备用à

���������npmLMIDm����DI�PII���K����JM准确量取���nM盐酸于�M容量瓶中K加入���nM
甲醇K用去离子水滴加至刻度à贮存于冰箱中备用à

���������npmLMQNCQ�D�I��I����K����JM准确称取QNCQ�����hK于���nM烧杯中K加入��nM
苯K溶解后转移至���nM容量瓶中K用苯稀释至刻度à

���������npmLMIEFIQ����npmLMQ�P��D�I��I����K���K����JM准确称取Q�P������h于���nM
烧杯中K加入��nM IEFIQ和��nM苯K溶解后转移至���nM容量瓶中用苯稀释至刻度I用
前新配Jà

���������Bn收率标示剂溶液M约��CrLnM�npmLMIOP� 保存液à

���������Bn收率标示剂溶液M约���CrLnM�npmLMIOP� 保存液à

�����������阴离子交换树脂M���目Y���目à

������聚四氟乙烯棉à

���仪器设备

�����低本底�谱仪M由金硅面垒型探测器和多道脉冲高度分析器组成à主要技术指标如下M

bJ���谱仪探测器直径不小于待测电沉积源活性区直径N

cJ���谱仪在���Bn相应道宽内积分本低计数不大于���LiN

dJ��对电沉积薄源能量分辨率优于����K用多个�参考源检查非线性小于��N

eJ�����Bn特征道区测量效率不小于���N

fJ���谱仪连续使用稳定性良好K��i漂移小于��à

�����高温炉M带有温度自动控制器à

�����离心机M转速����sLnjoY����sLnjoà

�����阴离子交换树脂柱M参见附录BI资料性附录Jà

�����电沉积槽M参见附录CI资料性附录Jà

�����电动搅拌器à

�����直流稳压电源à

�����滑线变阻器à

��������nM刻度分液漏斗à

����������nMK����nMK����nMK����nM移液管à

������不锈钢片M���nnK厚���nnY���nnà使用前用去污粉擦洗后K用温热的��磷酸钠除油à
用砂纸打磨抛光K再用脱脂棉擦净K于丙酮中泡��njoK依次用乙醇Ð去离子水冲洗后备用à

������烘箱à
�
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������砂浴盘à

������电炉à

������聚四氟乙烯烧杯à

���分析步骤

�����采样及样品前处理
按HC�������食品中放射性物质检验总则部分的相关规定K进行采样和样品前处理à灰化温度

不高于����à

�����样品溶液制备

�������称取�hI�������hJ食品灰样于���nM烧杯中K缓慢加入��nM硝酸溶液I�����Jà待剧烈
反应停止后K加盖表面皿K置于砂浴上加热K期间缓慢加入�nMI�P�I���JK蒸干后K重复操作直至灰
样呈白色à

�������加入��nM硝酸I���J和�nMIDmP�I���J加盖表面皿K回流破坏有机物K蒸干K重复操作两
次à用��nM硝酸I�����J加热溶解残渣K冷却后转移至��nM离心管K离心I转速`�����sLnjoJK清
液倾入���nM烧杯K残渣用�nM硝酸IIOP�J分两次转移至聚四氟乙烯烧杯中K再加入�nM氢氟酸
I���J和�nM硝酸I���J加盖蒸发至干K重复一次K直到用 IOP�I�����J溶解得到全溶溶液K若溶液浑
浊K则转移入离心管中离心à合并上清液K残渣用 IOP�I�����J洗涤一次K合并上清液K弃去残渣à

�������上清液于砂浴蒸发至近干à用��nMY��nM�npmLMIOP�I�����J使全部溶解K冷却后K转
移入���nM带刻度分液漏斗K用�nMY�nM�npmLMIOP� 分三次洗涤原烧杯K洗涤液一并转入分
液漏斗à

�����分离纯化

�������加入等体积QNCQ�D�I��I����J溶液K手摇萃取�njoK静置分相后K将水相转移入另一���nM
刻度分液漏斗K弃去有机相à

�������在分液漏斗中加入与水相等体积的 IEFIQ�Q�P��D�I��I����J溶液K手摇萃取�njoK静置分
相后弃去水相à

�������用苯I����J将有机相稀释一倍K再加入等体积的碳酸铵I����JK手摇反萃取�njoK静置分相
后K收集水相于���nM烧杯中K弃去有机相à

�������砂浴蒸干上述溶液K用�nMIOP�I���J和�nMY�nMI�P�I���J处理残渣K重复�Y�次K
至仅剩少量残渣时K蒸至近干à

�������向烧杯中加入��nMIOP��DI�PI溶液I����JK在砂浴上加热至沸K冷却后以���nMLnjo
Y���nMLnjo流速通过已处理好的阴离子交换树脂柱K参见附录BI资料性附录Jà用��nMIOP�
DI

�

�PI溶液I����J分三次洗涤原烧杯K洗涤液以相同流速过柱à

�������以�nMLnjoY�nMLnjo流速K每次用��nMIOP��DI�PI溶液I����J分四次洗涤阴离子
交换树脂à

�������以���nMLnjoY�nMLnjo流速K每次用��nMIDm�DI�PI溶液I����J分四次解吸镅à解
吸液收集于���nM烧杯中à

�������在砂浴上蒸干解吸液K残渣中加入�nMIOP�I�����J和�nMY�nMI�P�I���JK加热蒸干K
重复操作�Y�次K直到残基很少时K再加入�nMIDmP�I���J加热至不冒白烟为止K再用�nMIOP�
溶解残基K蒸至近干à

�����电沉积

�������用���nM温热 I�TP�I���J溶液分两次溶解残基K转入电解槽中à每次用�nM��草酸铵
I���J洗烧杯二次K洗涤液合并转入电解槽K向电解槽中加入���nMIDmI���JK����nMOI�PII��
���J溶液à
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�������将电沉积槽放入以流动自来水冷却的水槽内K连接直流稳压电源K电流计和滑线变阻器K以Qu
丝为阳极K不锈钢片作阴极K调节极间距约�nnà

�������接通电源K调节滑线电阻K在起始电流���nB下K电沉积�ià

�������电沉积结束前K由排气孔加入�nMY�nM浓OI�PII���JK继续电沉积�njoY�njo后K切
断电源取出电沉积源à

�������依次用去离子水K�� OI�PII�����JK无水乙醇冲洗电沉积源à

�������将沉积源置于红外灯下烘干à

�������冷却后K在低本底�谱仪I���J测量���Bn相应道址的计数率à

���结果计算

食品中���Bn的活度浓度按式I�J计算M

B� ON
�������XZF�

���� ��������I�J

����式中M

��B���食品中���Bn活度浓度K单位为CrLlhN

F����谱仪在收率示踪剂���Bn或���Bn相应能区的探测效率K可用相同活性区面积的���Bn
或���Bn标准面源测出N

N���样品灰鲜比K单位为hI灰样JLlhI鲜样JN

O���样品源在���Bn相应能区道址的净积分计数率Ki��N

Z���全程回收率K�N

X���分析样品灰重K单位为hN

����������i换算为t的换算因子à

���全程回收率的测定

对每批样品应进行全程回收率的测定K全程回收率最好用不含���Bn的���BnI或���DnJ作标示剂K
在缺少这些标示剂时K可采用���Bn代替à
具体方法是M当采用���BnI或���DnJ时K用移液管准确加入����nM���Bn标示剂溶液I����J于已

称重测定���Bn的样品灰中à当采用���Bn代替时K应另行准确称取与测定���Bn样品等重的食品灰K
同样用移液管准确加入����nM���Bn标示剂溶液I����Jà按推荐程序操作K用�谱仪测出相应���Bn
I或���DnJ或���Bn能谱道区的净计数率K按公式I�J计算全程回收率à

Z �O�O��
���� ��������I�J

����式中M

Z������Bn全程回收率K�N

O����相应道区净计数率K当样品中本身所含���Bn含量与测定全程回收率加入���Bn量相比不可
忽略时应扣除样品本身���Bn的含量贡献K单位为dqià

O����加入���BnI或���DnJ或���Bn通过滴样Ð烘干制备相同大小不锈钢片源K在相同测定条件下
所测出净计数率K单位为dqià

���空白实验

用绝对无污染的器皿K按推荐操作程序作全程实验K用低本底�能谱仪长时间I��iY��iJ测量K
计算���Bn相应道址区的试剂空白平均净计数率和标准偏差à每当更换试剂时K必须进行空白试验K样
品数不得小于�个à
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附��录��B
I资料性附录J
离子交换树脂柱

B����离子交换树脂柱

离子交换树脂柱见图B��à

图B����离子交换树脂柱示意图

B����树脂处理

在烧杯中用去离子水和���乙醇各浸泡一昼夜à倾去乙醇后K用去离子水冲洗数次K直至无醇味
为止à用�npmLM氢氧化钠浸泡�iK水洗到中性后K保存于去离子水中备用à
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B����树脂装柱与转型

将处理好的树脂搅匀后K用吸管连续转入底部已装有聚四氟乙烯棉的交换柱内K直至所需要高度
I约��dnJK排出多余水K树脂上端覆盖聚四氟乙烯棉K以约�nMLnjo流速用��nM�npmLMIOP�
���DI

�

�PI过柱K转成醇酸体系K备用à

B����树脂柱再生

以约�nMLnjo流速K用��nM�npmLM氢氧化钠溶液洗涤树脂柱K随后用水洗至流出液qI为�
后K用��nM�npmLMIOP�����甲醇转为醇酸体系K备用à
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附��录��C
I资料性附录J
电沉积槽的装配图

����电沉积槽的装配图见图C��à

��������盖I有机玻璃或聚四氟乙烯JN

����电沉积槽体I有机玻璃或聚四氟乙烯JN

����铂电极N

����底座I嵌入不锈钢盘的有机玻璃JN

����镀片I不锈钢片K厚���nnJà

图C����电沉积槽装配示意图
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