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    为适应国际间食品贸易的要求，保障公众食品安全，特制定本标准。本标准是在调研、评估国内外

有关生物样品中"' Am测定方法的基础上，参照日本科技厅颁布的“zai Am分析方法”标准，吸收国内

say Am分析方法学研究成果，经方案设计、流程实验验证而编制的。

    本标准的附录A、附录B是资料性附录。

    本标准由中华人民共和国卫生部卫生法制与监督司提出。

    本标准起草单位:中国医学科学院放射医学研究所、中国原子能科学研究院。

    本标准主要起草人:刘书田、刘庆芬、诸洪达、杨大亭、赵永成。

    本标准由中华人民共和国卫生部负责解释。
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食品中放射性物质检验

    媚-241的测定

范围

本标准规定了各类食品中媚-2410"' Am)的测定方法。

本标准适用于各类食品中媚一241的测定。方法检测下限为每克样品灰为3X10一 ' Bye

2 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。凡是注日期的引用文件，其随后所有

的修改单(不包括勘误的内容)或修订版均不适用于本标准，然而，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。凡是不注日期的文件，其最新版本适用于本标准。

    GB 14883. 1 食品中放射性物质检验 总则

3 原理

    食品样品经炭化、高温炉中450℃灰化后，用硝酸和高氯酸破坏有机物，氢氟酸脱硅，以全溶法处理

成6 mol/L硝酸的样品溶液。用 1一苯基一3一甲基一4一苯甲酞基毗哇琳酮一5 (PMBP)一苯萃取分离Fe'一及

其他三价杂质，用二((2一乙基己基)磷酸醋(HDEHP)一五氧化二磷(Pz0�)一苯(C, H12)萃取保留在水相中

的媚，有机相用苯稀释一倍后，用碳酸按溶液反萃取媚，以进一步与杂质分离。反萃液蒸干后，以

1 mol/l. HNO,-93%CH,OH体系溶解，用阴离子交换柱吸附N，经分级淋洗纯化后，用1. 5 mol/I

HCl-86% CH,OH解吸媚。在(N H4) z Cz 04-H, SO4-H C 1体系中定量电沉积制源，以a谱仪测量241 Am

道址的a放射性。计算出所测食品中“41 Am活度浓度值。

4 试剂和材料

    除非另有说明，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。

4.1硝酸:质量分数为65.000̂ 68.0%

4.1.1 硝酸 :(3+2).

4.1.2 硝 酸 :(1+1)0

4.1.3 硝酸 :6 mol/I。

4.1.4 硝酸:4 mol/I。

4.2 盐酸:质量分数为36.。%一38.。%。

4.2.1 盐酸 :6.2 mot/L.

4.3 硫酸:0. 1 mol/I

4.4 过氧化氢:浓度不低于30 %(质量分数)。

4.5 氨水:浓度2500̂ 2800(质量分数)

4.5. 1 氨水:(1-11)0

4.5.2 氨水:1%(质量分数)

4.6 草酸按:5%(质量分数)。
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4.7 氢氟酸:48写(质量分数)。

4.8 高氯酸:70. 0%-72.。%(质量分数)。

4.9 五氧化二磷。

4. 10 苯 。

4. 11 丙酮 。

4.伦 无水乙醇:含量不少于99. 5y,(质量分数)。

4. 13 二(2一乙基己基)磷酸酷(HDEHP)0

4.14 碳酸钱:2. 5 mol/I。

4.15 甲醇

4.16  1一苯基一3一甲基一4苯甲酞基毗哇琳酮-5(PMBP).

4. 17 1 mol/L HNO,-93%CH,OH(4. 1,4.15):准确量取62. 5 mL硝酸于7I容量瓶中，加入930 mL

甲醇，用去离子水稀释至刻度。贮存于冰箱中备用。

4.18  1.5 mol/L HCI-86XCH,OH(4.2,4.15):准确量取 125 ml盐酸于1 L容量瓶中，加人860 mL

甲醇，用去离子水滴加至刻度。贮存于冰箱中备用

4.19  0.1 mot/1- PMBP-Cs H,2 (4.16,4. 10):准确称取PMBP2. 783 g，于100 MI_烧杯中，加入20 mL

苯，溶解后转移至100 ml容量瓶中，用苯稀释至刻度

4.20  0.3 mol/L HDEHP-0.1 mol/1-P205-C6H�(4.13,4.9,4.10):准确称取Pz051.419 g于100 mL

烧杯中，加人 10 mL HDEHP和20 mI苯，溶解后转移至 100 mL容量瓶中用苯稀释至刻度(用

前新配 )。

4.21  "' Am收率标示剂溶液:约 10 Bq/mI. 1 mol/L HNO,保存液。

4. 22 z"' Am收率标示剂溶液:约0. 2 Bq/mI. 1 mol/L HNO:保存液。

4.23  201 X 4阴离子交换树脂:100目一200目。

4.24 聚四氟乙烯棉。

5 仪器设备

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

      a)   a谱仪探测器直径不小于待测电沉积源活性区直径;

      b)  a谱仪在241 Am相应道宽内积分本低计数不大于2.0/h;

      c) 对电沉积薄源能量分辨率优于1.0%，用多个a参考源检查非线性小于I%;

      d)   2a' Am特征道区测量效率不小于20%;

      e)   a谱仪连续使用稳定性良好，24 h漂移小于1%0

  52 高温炉:带有温度自动控制器。

，5.3 离心机:转速3 000 r/min-4 000 r/mine

  5.4 阴离子交换树脂柱:参见附录A(资料性附录)。

  5.5 电沉积槽:参见附录B(资料性附录)

  5.6 电动搅拌器。

  5.7 直流稳压电源

  5.8 滑线变阻器 。

  5. 9  250 mL刻度分液漏斗。

  5. 10  1.00 mL,2.00 m1.,5.00 ml�10.0 mI移液管。

  5.11 不锈钢片:"24 mm，厚。.3 mm-0. 5 mm。使用前用去污粉擦洗后，用温热的5%磷酸钠除油。

  用砂纸打磨抛光，再用脱脂棉擦净，于丙酮中泡10 min，依次用乙醇、去离子水冲洗后备用。

  5. 12 烘箱
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5.13 砂浴盘。

5.14 电炉。

5.15 聚四氟乙烯烧杯。

6 分析步骤

6.， 采样及样品前处理

    按GB 14883. 1食品中放射性物质检验总则部分的相关规定，进行采样和样品前处理。灰化温度

不高于450'C .
6.2 样品溶液制备

6.2. 1 称取5g(士。. 000 1 g)食品灰样于250 mI烧杯中，缓慢加人30 ml硝酸溶液((4.1.2)。待剧烈

反应停止后，加盖表面皿，置于砂浴上加热，期间缓慢加人3 mL H,Oi(4.4),蒸干后，重复操作直至灰

样呈 白色 。

6.2.2 加人10 mL硝酸((4. 1)和5 mL HC104(4.8)加盖表面皿，回流破坏有机物，蒸干，重复操作两

次。用20 mL硝酸((4.1.1)加热溶解残渣，冷却后转移至50 mL离心管，离心(转速>3 000 r/min),清

液倾人150 mL烧杯，残渣用5 mL硝酸(HN03)分两次转移至聚四氟乙烯烧杯中，再加人5 mL氢氟酸

(4.7)和2 mL硝酸((4.1)加盖蒸发至干，重复一次，直到用HN03(4. 1. 1)溶解得到全溶溶液，若溶液浑

浊，则转移人离心管中离心。合并上清液，残渣用HNO, (4. 1. 1)洗涤一次，合并上清液，弃去残渣。

6.2.3 上清液于砂浴蒸发至近干。用20 ml--30 ml, 6 mol/I. HN03(4. 1.3)使全部溶解，冷却后，转

移人250 m1带刻度分液漏斗，用2 ml,-3 m工6 mol/l. HNO,分三次洗涤原烧杯，洗涤液一并转人分

液漏斗 。

6.3 分离纯化
6.3.1 加人等体积PMBP-Cs H� (4.19)溶液，手摇萃取3 min，静置分相后，将水相转移人另一250 ml,

刻度分液漏斗，弃去有机相

6.3.2 在分液漏斗中加人与水相等体积的HDEHP-Pi 0,-Cs H,3 (4.20)溶液，手摇萃取3 min,静置分

相后弃去水相。

6.3.3 用苯((4.10)将有机相稀释一倍，再加人等体积的碳酸钱(4.14)，手摇反萃取5 min，静置分相

后，收集水相于100 mL烧杯中，弃去有机相。

6.3.4 砂浴蒸干上述溶液，用5 mL HN03(4. 1)和1 mL-2 mL H,O, (4. 4)处理残渣，重复1-2次，

至仅剩少量残渣时，蒸至近干。

6.3.5 向烧杯中加人10 ml, HN03-CH30H溶液(4.17)，在砂浴上加热至沸，冷却后以0. 5 ml,/min

-̂1. 0 ml./min流速通过已处理好的阴离子交换树脂柱，参见附录A(资料性附录)。用10 mL HN03-

CH,OH溶液((4.17)分三次洗涤原烧杯，洗涤液以相同流速过柱。
6.3.6 以1 m1_/min-2 ml,/min流速，每次用20 mL HN03-CH30H溶液(4.17)分四次洗涤阴离子

交换树脂。
6.3.7 以0. 5 mI./min-1 m1_/min流速，每次用20 mL HCI-CH,OH溶液(4.18)分四次解吸媚。解

吸液收集于100 ml -烧杯中。

6.3.8 在砂浴上蒸干解吸液，残渣中加人5 mL HNO,(4.1. 1)和1 ml,-2 mL H,02(4.4)，加热蒸干，

重复操作1-2次，直到残基很少时，再加人1 mL HC104 (4. 8)加热至不冒白烟为止，再用1 ml- HNO,

溶解残基，蒸至近干。

6.4 电沉积
6.4.1 用1.4 ml温热H, S04 (4. 3 )溶液分两次溶解残基，转人电解槽中 每次用4 m1. 5%草酸铰

(4.6)洗烧杯二次，洗涤液合并转入电解槽，向电解槽中加人。.5 ml, HCI(4. 2),0. 25 ml, NH,OH(4.

5.1)溶液。
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6.4.2 将电沉积槽放人以流动自来水冷却的水槽内，连接直流稳压电源，电流计和滑线变阻器，以Pt

丝为阳极，不锈钢片作阴极，调节极间距约5 mm

6.4.3 接通 电源 ，调节滑线 电阻，在起始 电流 800 -A下 ，电沉积 3 ho

6.4.4 电沉积结束前.由排气孔加入1 m1,-2 mL浓NH,OH(4.5)，继续电沉积1 min-2 min后，切

断电源取出电沉积源

6. 4. 5 依次用去离子水，1写NH, OH(4. 5. 2)，无水乙醇冲洗电沉积源。

6.4.6 将沉积源置于红外灯下烘干。

6.4.7 冷却后，在低本底a谱仪((5.1)测量 0̀' A。相应道址的计数率。

7 结果计算

食品中- Am的活度浓度按式(1)计算:

A =
      N八t

3. 6 X 10'WYE
X 100 ············。。····⋯ ⋯ (1)

    式中 :

      A一一食品中"̀ Am活度浓度，单位为Bq/kg;

      E- -a谱仪在收率示踪剂za, Am或"'Am相应能区的探测效率，可用相同活性区面积的... Am

            或',' A m标准面源测出;

      M一一样品灰鲜比 单位为g(灰样)/kg(鲜样);

      N 一样品源在"'Am相应能区道址的净积分计数率，h’;

      Y-一 全程回收率，%;

      w一 分析样品灰重，单位为9;

36X 10'- h换算为 5的换算因子

全程回收率的测定

    对每批样品应进行全程回收率的侧定，全程回收率最好用不含“�Am的z<' Am(或141 Cm)作标示剂，

在缺少这些标示剂时，可采用川Am代替。

    具体方法是:当采用0'' 'Am(或z'. ( m)时，用移液管准确加人1. 00 ml.-0' Am标示剂溶液((4.22)于已

称重测定z"' Am的样品灰中 当采用a"' Am代替时，应另行准确称取与测定2� Am样品等重的食品灰，

同样用移液管准确加人1. 00 Ml_ 2a' Am标T剂溶液((4.21)。按推荐程序操作，用a谱仪测出相应`Am

(或_" cm)或z"' Am能谱道区的净计数率，按公式(2)计算全程回收率

y一N, X 100%
        二、。

一’二”” ·····⋯ ⋯ (2)

  式 中:

Y-    "Am全程回收率，%;

N,— 相应道区净计数率，当样品中本身所含"Am含量与测定全程回收率加人2" Am量相比不可

      忽略时应扣除样品本身,n A。的含量贡献，单位为cph

N— 加人2"Am(或."e cm)或" Am通过滴样、烘干制备相同大小不锈钢片源，在相同测定条件下

      所测出净计数率，单位为c[Yh

9 空白实验

    用绝对无污染的器皿.按推荐操作程序作全程实验，用低本底a能谱仪长时间(12 h-24 h)测量，

计算24 i A。相应道址区的试剂空白平均净计数率和标准偏差。每当更换试剂时，必须进行空白试验，样

品数不 得小于 5个
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  附 录 A

  (资料性 附录 )

离子 交换树脂柱

A.1 离子交换树脂柱

离子 交换 树脂柱 见图 A.

图A. 1 离子交换树脂柱示意图

A.2 树 脂处理

在烧杯中用去离子水和95%乙醇各浸泡一昼夜。倾去乙醇后，用去离子水冲洗数次，直至无醇味

为止。用6 mol/l,氢氧化钠浸泡1h，水洗到「朴性后，保存于去离子水中备用
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A. 3 树脂装柱与转型

    将处理好的树脂搅匀后，用吸管连续转人底部已装有聚四氟乙烯棉的交换柱内，直至所需要高度

(约10 cm)，排出多余水，树脂上端覆盖聚四氟乙烯棉，以约1 mL/min流速用20 mL 1 mol/LHNO,

93% CH,OH过柱，转成醇酸体系，备用。

A.4 树脂柱再生

    以约1 ml,/min流速，用20 ml, 6 mol/I氢氧化钠溶液洗涤树脂柱，随后用水洗至流出液pH为S

后，用20 ml- 1 mol/L HN03-93%甲醇转为醇酸体系，备用。
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    附 录 B

  (资料性附录)

电沉积槽 的装 配图

电沉积槽的装配图见图B. 1,

1一 盖(有机玻璃或聚四氟乙烯);

2— 电沉积槽体(有机玻璃或聚四氟乙烯);

3— 铂电极;

4— 底座(嵌人不锈钢盘的有机玻璃);

5一一 镀片(不锈钢片，厚0.5 mm)

                                    图 B 电沉积槽装配示意 图


