
表 2 　免疫亲和柱荧光光度法测定醋中黄曲霉毒素

(B1 + B2 + G1 + G2)含量的回收率和精密度 %

添加浓度
μgΠkg

实测值
μgΠkg

回收率 平均回收率
相对标准差

RSD

0. 95 95. 0
0. 97 97. 0
0. 93 93. 0

1. 0 1. 00 100. 0 97. 3 6. 3
1. 10 110. 0
0. 97 97. 0
0. 89 89. 0
1. 7 85. 0
1. 8 90. 0
1. 8 90. 0

2. 0 1. 7 85. 0 89. 3 3. 6
1. 9 95. 0
1. 8 90. 0
1. 8 90. 0
4. 5 90. 0
4. 3 86. 0
4. 2 84. 0

5. 0 4. 0 80. 0 86. 9 5. 1
4. 5 90. 0
4. 7 94. 0
4. 2 84. 0

试验 ,重复操作 6 次和 7 次试验 ,回收率试验平均值

和相对标准差结果见表 1、表 2。平均回收率在 85 %

以上。其中酱油的添加平均回收率 8913 % ～

10315 % ,相对标准差 416 %～1119 % ,醋的添加平均

回收率为 8619 %～9713 % ,相对标准差为 316 %～

613 %。
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微型核反应堆超热中子活化分析食品中的微量砷
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摘　要 :为提高食品中微量砷的检测能力 ,利用在微型核反应堆安装的超热辐射孔道对样品进行

照射降低样品的本底值后测定食品中的微量砷。方法的检出限为 617 ×10
- 9

g , RSD = 413 % ,样品

的回收率在 98 %以上。微型核反应堆超热中子活化分析法可用于食品中微量砷的检测。

关键词 :中子活化分析 ;食品 ;砷

Miniature neutron source reactor epithermal neutron activation analysis for trace arsenic in food

Zhang Ying ,et al .

(Jinan municipal center for disease prevention and control ,Shandong Jinan 　250013 ,China)

Abstract : To increase the detectable level of trace ,samples were irradiated by epithermal irradiation tube of

miniature neutron source reactor to decrease effect of basis ,then the trace arsenic was detected in food. The de2
tectable limit of this method is 6 ×10

- 9
g , RSD = 413 % ,recovery rate > 98 %. This method is suitable for de2

termination of microscopic arsenic in food.
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　　一般测定食品 ,样品大都需要提前消化处理 ,如

果试剂纯度不够 ,容易造成试剂空白值高 ,如果消化

温度过高 ,就有可能造成样品中砷的损失 ,影响测定

结果。微型核反应堆中子活化分析 ,具有灵敏度高、

准确度好、精密度高、无试剂空白、分析元素广及操

作简单等优点 ,在地质学、生物学、环境科学中被广
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泛地应用。[1 ,2 ]本文利用微型核反应堆超热中子活化

分析法测定食品中微量砷。

1 　材料与方法

111 　仪器和试剂

微型核反应堆 MNSR —C 型 , (中国原子能科学

研究院) ;PCA —Ⅱ型微机多道γ能谱仪系统 ;同轴

高纯锗 P 型探测器 ,对60 Co 1332 kev 相对效率 30 % ,

分辨率为 210 kev ,峰康比 50∶1 ;超热中子辐射孔道。

国家一级标准物质 :茶叶 ( GBW08505) ;桃叶 ( GBW

08501) ;大米粉 ( GBW 08502) ;小麦粉 ( GBW 08503) ;

猪肝 ( GBW 08551) ; 甘兰 ( GBW 08504) 。

112 　试验方法

11211 　标准品及试样的制备

标准品制备 　把直径为 1 cm 的圆滤纸放置在

预先用 (1 + 1) HNO3 清洗过的乙烯膜上 ,用微量移液

器吸取一定量的砷标准溶液滴在滤纸片上 ,在红外

灯下烘干 ,包好制成样靶。

试样制备 　取样品大约 012 g 置于用 (1 + 1)

HNO3 清洗干净的聚乙烯膜上 ,在红外灯下烘干 ,包

好制成样靶。

11212 　中子活化分析

将标准品与试样放入预先用 (1 + 1) HNO3 清洗

干净的聚乙烯盒内 ,热封后 ,用快速气动装置送入反

应堆超热孔道内辐照。照射条件为 :中子注入量 5

×10
11

nΠs·cm
2

,照射 10 h ,冷却 2～3 d 后用同轴高纯

锗探测器测量76
As 的 559 Kev 峰 ,测量时间为 1 000

～7 200 秒 ,用γ能谱仪记录其特征峰 ,由 IAE/ NAA

分析软件进行谱分析和数据处理。

2 　结果与讨论

211 　辐照方法的选择

食品中含有 Na、K、Br、Cl 等元素 ,它们在被反应

堆热中子照射以后 ,会产生较强的放射性 ,使砷的测

定检出限升高 ,从而影响砷测定的准确度、精密度 ,然

而他们的热中子截面σ0 大 ,超热中子截面 I0 小 ,砷则

相反 ,砷的超热中子截面 I0 大 ,热中子截面σ0 小。文

献[1]给出了 Na 的镉比为 1516 ,而砷的镉比为 210。

因此 ,用超热中子照射样品有利于 As 的测定。

212 　检出限比较

为了检验用超热中子分析是否对测定检出限有

所改善 ,取双份试样 ,一份用热中子幅照 ,一份用超

热中子辐照 ,照射测量条件同前。检出限计算公式 :

DL =
3· A

S
。式中 A 是试样γ谱本底计数 , S 是单

位含量元素活化产生的γ谱净计数。测量后计算出

的结果是 :用热中子照射的试样As 的检出限为 0106

×10 - 6 g , 用超热中子照射的试样 As 的检出限为

010067 ×10
- 6

g。

213 　干扰试验

由于食品类样品无机元素较少 ,因此对76
As 产

生的谱线干扰元素也很少 ,虽说用镉屏蔽掉大部分

的 Na、K,但是试样中仍然有一部分 Na、K 等被活

化 ,它们产生的放射性提高本底影响76 As 测定 ,这时

要选择适当的冷却时间进行测量 ,使24
Na、42

K,的影

响降到最低。其次82
Br 的 554 kev 峰也影响76

As 的

559 kev 峰的测量 ,如果试样中 Br 含量较高时 ,改用
76As的另一能量峰 658 kev 进行测量。

214 　回收率

为了验证是否在烘干过程中有砷损失 ,把砷标

准品加入到试样中 ,在红外灯下烘干 ,用聚乙烯膜包

好制成靶照射 ,回收率均在 98 %以上。

215 　精密度

用国家一级标准物质 GBW 09101 平行作了 12

份 ,以检验其精密度。最终测定结果为砷平均值为

0161 ×10
- 6

g , RSD = 413 %。

216 　标准物质的分析

对国家一级标准物质进行分析 ,其结果见表 1。

从表中可以看出对国家一级标样的测定值与推荐值

基本吻合 ,这说明超热中子活化分析能满足食品中

砷的测定。

表 1 　样品及标准物质的砷的分析结果对照 μgΠg

样品名称 测定值 推荐值 RE %

　　　GBW 07406 224 220 1. 8

茶　叶 GBW 08505 0. 176 0. 191 - 7. 9

桃　叶 GRW 08501 0. 30 0. 34 - 11. 8

大米粉 GBW 08502 0. 064 0. 051 25. 5

小麦粉 GBW 08503 0. 20 0. 22 - 9. 1

猪　肝 GBW 08551 0. 047 0. 044 6. 8

甘　兰 GBW 08504 0. 054 0. 056 - 3. 6

结果表明 ,用超热中子活化分析测定食品中的

微量砷 ,灵敏度高、准确度好、精密度也高 ,简单、快

速 ,是分析食品中微量砷的又一方法、途径。
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