
! !B((( !
中国食品卫生杂志

9"8/-V-_+‘H/’F+77++a"]G8-/- *)&@ 年第 0) 卷第 & 期

测定婴幼儿配方乳粉中 && 种 X族维生素 (_)J食品科学"

*)&B" 0\#!$ % &!!%&10J

(&&)(王凤玲"刘爱国"孙佳佳"等J高效液相色谱%质谱法同时测定

婴幼儿配方奶粉中叶酸’2X&* 和生物素 (_)J食品科学"

*)&0" 0!#**$ % *BA%*\*J

(&*)(彭科怀"杨长晓"刘广辉J高效液相色谱法测定添加维生素保

健食品中叶酸 (_)J预防医学情报杂志" *)&1" 0& # * $ %

&*0%&*1J

(&0)(粱波J超高效液相色谱%串联质谱法同时测定功能饮料中多

种维生素的含 量 ( _)J浙 江 农 业 科 学" *)&1" 1B # @ $ %

&*\B%&*\AJ

实验技术与方法
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摘(要!目的(建立能同时测定食品中总 #$总 " 放射性的方法% 方法(样品经干燥$炭化$灰化后制成样品源!放

入低本底 #$" 测定系统中同时测定样品总 #$总 " 计数率!并与标准源测定效率比较定量% 结果(总 #放射性测定

探测限在 )?&B) g1?0& XP3WO"鲜重#!加标回收率在 @*?\e g&)&?@e之间!相对标准偏差 "HDI#在 1?B1e g

\?*Be"& j1#之间&总 " 放射性测定探测限在 )?!\1 gA?*A XP3WO"鲜重#!加标回收率在 @@?@e g&&!?@e之间!

HDI在 *?*0J gA?&AJ"& j1#之间% 结论(本方法实现了食品中总 #$总 " 放射性的同时测定!简便$高效!适用

于批量食品样品的总放射性监测%
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((自然界中天然存在某些放射性核素以及人类
活动产生的放射性核素"它们不断产生连续的衰
变"是 #’" 射线的来源* 放射性物质通过食物链进
入人体后会继续放出 #’" 射线"对人体产生危害"

因此我国制定了 GX&!@@*!A!,食品中放射性物质
限制浓度标准- (&)及 GX&!@@0?&!*)&B,食品安全
国家标准 食品中放射性物质检验 总则- (*)等相关
检验方法"但未制定食品中总 #’总 " 放射性测定的
标准方法* 测定食品中放射性核素前处理时间长"
测定仪器昂贵"仪器使用频率较低"目前在地市级
疾病预防控制中心等检测机构开展很少* 日本福
岛核事故后"为开展南通市食品放射性污染初筛监
测"参考了国际标准法 8V+ABAB!*))\,水质 非盐



比较测量法同时测定食品中总 #总 " 放射性!!!顾俊"等 ! !\((( !

水中总 #活度测量 厚源法- (0) ’8V+ABA\!*))@,水
质 非盐水中总 " 活度测量- (!) "以比较测量法同时
测定了食品中总 #’总 " 放射性*

&(材料与方法
&?&(主要仪器与试剂

X"&*&B#型二路低本底 #’" 测定仪#中核北京
核仪器厂$"高温炉#能在 01) g!1) i控温加热$"
分析天平#感量 )?& CO$"不锈钢测定盘#厚度 d*1)
CO3;C*"带有边沿"载样面积 &B ;C*$"烘箱*

*!&’C #标 准 源 粉 末 # &1)0’%B" 比 活 度 为
&)?0 XP3O$’!)Q" 标准源粉末#&1)0Q%B"比活度为
&!?1 XP3O$均为国防科技工业电离辐射一级计量站
提供"有效期至 *)&@ 年 0 月&有机溶剂#无水乙醇和
丙酮按 &t&体积混合"分析纯$*
&?*(方法
&?*?&(标准源制备

分别取一定量的*!& ’C#标准源粉末’!) Q" 标
准源粉末"经 01) i烘干 & L"干燥器中冷却 * L"各
准确称取 *)) CO铺于不锈钢测定盘内"滴入少量有
机溶剂"用玻璃棒和环形针将测定盘内粉末捣细并
均匀铺开"待有机溶剂稍干后置 #&@) u&)$i烘箱
中烘干 &1 C64 左右"放入干燥器内冷却"待测定使
用* #标准源’" 标准源均制备双份*
&?*?*(样品预处理

样品去除泥沙’皮壳’鳞’骨等"海产品需经自
来水洗去表层带有的海水盐分"按 GX&!@@0?&!
*)&B 及居民食用习惯"取可食部分称量鲜样质量*

对于可能含有**B H<等核素的样品"参照 GX3.
1\1)?&0!*))B,生活饮用水标准检验方法 放射性
指标- (1) "通过缩短灼烧后灰样及制成样品源的放
置时间来减少放射性子体干扰"灰样 & g* U 内制成
样品源并测定*
&?*?0(样品干燥

按 GX&!@@0?&!*)&B 及附录’#参考件$要求"
将食品样品切碎或粉碎"取能产生灰分 *)’g!)’
CO#’为测定盘面积";C*$的确定质量样品"放入已
在 01) i下恒重的瓷蒸发皿"于 &)1 i以下干燥*
&?*?!(样品炭化和灰化

将干燥后的样品放在电炉上微火炭化"防止着
明火"直至无烟为止*

将炭化后的样品放入高温炉灰化"温度缓慢提
高至#!)) u&)$i"最高不超过 !1) i"灰化至灰分
呈白色或灰白色* 灰化时间一般需要 &B g*! L"必
要时延长至 !@ L 或更长时间* 将装有灰分的蒸发
皿取出"放入干燥器冷却 * L"称量* 称量过的灰分

立即放回干燥器"并尽快用于样品源制备*
&?*?1(样品源制备

在干燥环境中"用玻璃棒将灰分在瓷蒸发皿内
研细’混匀"准确称取 *)) CO灰分粉末于不锈钢测
定盘内"后续操作同标准源制备* 制备好的样品源
应尽快测定*
&?*?B(本底测定

X"&*&B#型二路低本底 #’" 测定仪经充分预
热后"用清洁干燥的空不锈钢测定盘连续测定本
底"B ))) =h&) 次"连续测定数日"选择其中 #本底
测定值较小的作为本底计数率"以 " 本底测定值的
均值作为 " 本底计数率* 在仪器测定条件相对稳定
的一段时间#一个季度或半年$内"不必每次测定样
品时均测定本底"只要用此本底计数率参加运算
即可*
&?*?\(标准源测定

将制备好的 #标准源从干燥器中取出"放入低
本底 #’" 测定仪内进行 #标准源效率测定"每次
B ))) ="测 ! 次"共 *! ))) =* 重复上述测定"取均
值* 将制备好的 " 标准源从干燥器中取出"放入低
本底 #’" 测定仪内进行 " 标准源效率测定"每次
0 ))) ="测 ! 次"共 &* ))) =* 重复上述测定"取均
值* 不必每次测定样品时均测定标准源效率*
&?*?@(样品测定

将制备好的样品从干燥器中取出"放入低本底
#’" 测定仪内同时测定样品总 #’总 " 计数率"每次
B ))) ="测 ! 次"共 *! ))) =* 仪器主要工作条件与
本底测定及标准源测定时保持一致*
&?*?A(计算

样品中总 #’总 " 放射性活度及标准偏差按下
式计算*

总 #%
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式中%.##$’.# "$为样品中总 #’总 " 放射性活度"
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XP3WO#鲜重$&D.为由统计计数误差引起的放射性
活度测定结果的标准偏差"XP3WO#鲜重$&+C64为总
#’总 " 放射性活度探测限"XP3WO#鲜重$&H0为测
定的样品中总 #’总 " 计数率"计数3=&H) 为仪器的
#’" 本底计数率"计数3=&#0’#) 分别为样品和本底测
定的总时间"=&$9##$’$9# " $ 为 #’ " 标准源效
率"e&N为鲜样品质量"WO&@为样品总灰量"CO&
@0为装入样品盘中灰量"CO&B为回收率&!为修正
系数"在默认情况下"!j&&P为置信系数"当置信度
为 A1e时取 **

*(结果与分析
*?&(本底测定

仪器的 #’" 本底计数率直接参与计算"并影响
到探测限"据此"正确测定本底并利用仪器的本底
长期稳定性质量控制图对仪器性能进行检查是必
不可少的* 由于 #粒子射程小"在总 #测定中"测
定盘表面因样品灰分覆盖"测定盘 #放射性对样品
计数没有贡献"因此本试验选择 #本底测定值较小
的作为本底计数率是合理的&但不放入测定盘测定
本底时"测定盘下方的 #射线也计入本底"而这部
分本底在样品测定时因测定盘阻挡不被计数"若采
用此本底参数将导致样品测定结果偏低* 在总 " 测
定时"" 粒子穿透力较强"测定盘表面的 " 放射性会
贡献在样品计数中"本试验以各测定盘 " 本底均值

作为本底计数率*
*?*(标准源的使用

采用 8V+ABAB!*))\’8V+ABA\!*))@ 中推荐
使用的固体粉末标准源法**!& ’C标准源’!) Q标准
源的优点是不需要进行放射性溶液的操作"不需要
制定标准曲线"适用于批量样品的测定&缺点是各
类食品样品灰分化学成分有差异"与同一标准源比
较可能存在误差"因此针对不同类别食品样品做放
射性加标回收试验很有必要*

*!&’C标准源粉末’!)Q标准源粉末均具有吸湿
性"应在称量之前烘干"烘干温度采用 8V+ABAB!
*))\’8V+ABA\!*))@ 推荐的 #01) u&)$i* 试验
表明"室内环境保存的*!& ’C标准源粉末经 01) i
烘干 & L 可失重 *)e左右&经 &)1 i烘干 * L 可失
重 &!e左右 (B) *

水分子对 #射线等有吸收* 硫酸钙 # *!& ’C标
准粉末源的基质$在 &B0 i以上才能失去全部结晶
水"因此"为了最大限度地消除水分子对总放射性
测定的影响"标准源粉末及样品源粉末在测定盘铺
好后应置于#&@) u&)$i烘箱中烘干"在此温度下"
氯化钾’碳酸盐类等均失去结晶水*
*?0(精密度试验

按本试验方法分别对奶粉 ’’奶粉 X’海鱼 ’的
总放射性进行测定"于不同时间共测定 B 次"精密度
试验结果见表 &*

表 &(总 #’总 " 放射性测定精密度结果#& jB$

.<SE#&(:T#;6=6D4 T#=NE$=DKOTD==<E>L<<4U OTD==S#$<T<U6D<;$6Z6$RC#<=NT#C#4$
测定对象 测定值3(XP3WO#鲜重$ ) 平均值3(XP3WO#鲜重$ ) HDI*e

奶粉 ’总 # !?!& !?)B !?!) 1?\\ 0?0) !?&1 !?01 &@?1

奶粉 ’总 " !)@ !)) 0A\ !&1 !&& !&\ !)@ &?A\

奶粉 X总 # *?B) *?\A *?\& &?A\ &?@1 *?A* *?!\ &@?*

奶粉 X总 " *)B &A@ &A0 *)A &AA *)@ *)* 0?&@

海鱼 ’总 # &?&! &?&B &?!* )?@\0 )?@AB &?&B &?&& &@?*

海鱼 ’总 " !@?\ !A?0 B@?! 1*?) 1)?! 1\?A 1!?! &!?)

*?!(加标回收试验

分别以奶粉’’海鱼’为本底"每次加入一定量
的*!&’C标准源粉末和!)Q标准源粉末"将本底样品
和加标样品同时按本试验方法处理并测定总#’总 "
放射性"各重复试验 1 次"总#放射性加标回收率在
@*?\e g&)&?@e之间"总 " 放射性加标回收率在
@@?@e g&&!?@e之间"结果见表 **

*?1(质量控制

*?1?&(标准源粉末
*!&’C#标准源粉末比活度为 &)?0 XP3O"相

对扩展不确定度#Qj*$为 0?*e&!) Q" 标准源粉
末比活度为 &!?1 XP3O"相对扩展不确定度 #Qj
*$为 !?)e*

表 *(总 #’总 " 放射性加标回收率结果#& j1"e$

.<SE#*(H#=NE$=DK=$<4U<TU <UU6$6D4 T#;DZ#TR64 OTD==<E>L<

<4U OTD==S#$<T<U6D<;$6Z6$R

测定对象 回收率
平均
回收率

HDI

奶粉 ’总 # &)&?@ @@?) A1?) A*?& A)?B A0?1 1?B1

奶粉 ’总 " &)\?& &&)?) &&&?B &)@?0 &)1?! &)@?1 *?*0

海鱼 ’总 # @!?1 @\?A @*?\ AA?* A)?& @@?A \?*B

海鱼 ’总 " &)\?! &)0?) @@?@ &)B?1 &&!?@ &)!?& A?&A

*?1?*(主要测定仪器检定
X"&*&B#型二路低本底 #’" 测定仪由上海市

计量测试技术研究院检定合格"在有效期内&分析
天平等仪器由南通市计量所检定合格"在有效
期内*
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*?1?0(实验室间比对
*)&! 年 &) 月"以本试验方法测定南通本地产

文蛤肉’银杏叶中的总 #’总 " 放射性"并与江苏省
疾病预防控制中心作实验室间比对试验"总 #放射
性结果偏差 A?Be g&*?0e"总 " 放射性结果偏差
)?&e g)?!e"结果理想*
*?B(实际样品测定

日本福岛核事故发生至今"以本试验方法连续监
测了南通市本地海产品鲳鱼’小黄鱼’金钩虾’梭子
蟹’文蛤"本地种植莴苣’青菜’萝卜’葡萄’小麦’稻
米"本地产生鲜乳’本地产猪肉’鸡肉"市售奶粉’市售
包装类干果等食品"共计 &*) 份样品"食品中总 #活
度浓度范围为 )?&)) g*&?A XP3WO#鲜重$"探测限在
)?&B) g1?0& XP3WO#鲜重$&总 " 活度浓度范围为
*1?& g!&1 XP3WO#鲜重$"探测限在 )?!\1 gA?*A
XP3WO#鲜重$* 上述总放射性监测结果报经江苏省
疾病预防控制中心审核"未见异常"属合理范围*

0(小结
8V+ ABAB!*))\’ 8V+ ABA\!*))@ 及 GX3.

1\1)?&0!*))B 测定水中总 #’总 " 放射性均是分别
进行的"本试验建立了在满足一定测定准确度前提
下同时测定食品中总 #’总 " 放射性的方法"操作相
对简便"适用于各级检测机构对食品总放射性的连
续监测及批量食品样品的放射性初筛监测*
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