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摘要!为解决辐射环境监测中公斤级生物样品灰化慢的难题&建立了一种公斤级生物样品微波灰化技术'为

考察该灰化方法的效果&开展了微波灰化法与国标方法电炉
@

马弗炉法的对比研究'结果表明"微波法的灰化

速度快&其炭化时间(总灰化时间分别约为后者的
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元素的回收率从大于
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提高到大于
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!杂质引入量显著降低&
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元素的引入量为后者的
-
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'此外&微波法还具有自动化程度高的优势'对

比研究表明&微波法优于电炉
@

马弗炉法&能满足辐射环境监测生物样品的处理要求'
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1核动力厂环境辐射防护规定2等*

-@+

+对反应

堆等核设施附近生物样品的放射性水平需定期监

测&然而&通常情况下&生物样品中的放射性核素

活度低&为获得准确的测量数据&必须采集大量的

生物样品进行灰化富集(去除杂质后再测量'目

前&国内外实验室普遍采用的灰化方法是电炉
@

马

弗炉法*

!@B

+

&这也是我国现行的辐射监测生物样品

前处理的国标方法*

"

+

&但该法却存在费时费力(样

品分析周期长(数据不确定度大等问题&如一个动

物肉样的处理时间需
.,

"

C,:

'因此&公斤级生

物样品的快速灰化成为环境生物样品辐射监测的

关键环节之一'为解决该难题&几十年来&研究者

提出了多种生物样品的灰化技术&如加入助灰化

剂(在灰化阶段通入空气(

4S

+

等*

J@C

+

&这些方法

有助于提高灰化效率&但高效安全的公斤级灰化

技术仍处于探索中'微波加热具有快速(均匀和

无热惯性等优点&已广泛应用于工业加热&通过集

成微波加热技术&采用炭化(灰化分阶段在不同气

氛中进行的灰化技术和自动化控制技术&中国工

程物理研究院研制了一台公斤级生物样品灰化装

置*

A

+

&建立了公斤级生物样品微波灰化方法&为考

察该灰化方法的效果&本工作拟开展微波灰化法

与电炉
@

马弗炉法的对比研究'
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实验部分
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材料与仪器

盐酸(硝酸(过氧化氢&优级纯&市售!面粉(鸡

蛋(草鱼(红薯&市售'

公斤级生物样品微波灰化装置&中国工程物

理研究院核物理与化学研究所研制!
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箱式马弗炉&洛阳市西格玛仪器制造公司!

TR+--?

电子天平&感量
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&德国塞多利斯
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&电感耦合等离子体

原子发射光谱仪&美国热电公司!
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型原子

吸收分光光度计&日本日立公司'
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实验方法

@HAH@

!

微波灰化法
!

将生物样品去除不可食用

部分后&经洗净(切碎(沥干等预处理后&放入石英

坩锅内&置于灰化装置炉膛内&设定温度&启动微

波&开始加热&并开启排风&当温度到达
-+,]

左

右&通入氮气&进入炭化阶段&控制温度在约
+,,

"

+B,]

&观察当无白烟生成后&继续通入氮气约

-B;91

后关闭氮气阀!向灰化室内通入空气&流量

为
+B

"

!,H
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;91

&进入灰化阶段&控制温度为

.B,]

&当样品无明显炭黑&则灰化完毕'

@HAHA

!

电炉
@

马弗炉法
!

称取经过预处理的样

品&放入铁锅内&置于电炉上加热至无烟&记录炭

化时间!将样品转移至瓷坩埚内&放入马弗炉&在

.B,]

灰化至样品无明显炭黑'

A
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结果与讨论

AH@

!

炭化时间和灰化时间

生物样品的灰化过程可以分为炭化和灰化两

个阶段&灰化速度采用炭化时间(灰化时间表征&

灰鲜比#灰量与鲜样品量的比值%用于定性表示样

品灰化程度'分别取
+\

F

经预处理的面粉(鸡

蛋(草鱼(红薯样品进行灰化实验&两种灰化方法

的灰化速度结果列入表
-

'由表
-

可知&微波法

的灰化速度比电炉
@

马弗炉法显著提高&总灰化时

间约为电炉法的
-
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&炭化时间约为后者的
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&这个特性尤其适合
%

谱测量的样品&可大大

缩短分析时间&尤其适合于应急监测'
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的回收率

A,
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(
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Q<

是反应堆产生的重要裂变核素&是

反应堆辐射环境监测中必须监测的核素&因此&选

取了
'0

(

Q<

元素的回收率来评价灰化操作的元素

损失程度'通过加标回收法计算灰化方法的
'0

(

Q<

的回收率#

B

%&

'0

元素含量的分析采用电感耦

合等离子体
@

原子发射光谱法*

-,

+

&

Q<

元素含量的

分析采用火焰原子吸收光谱法*

--

+

&实验结果列入

表
+

'从表
+

可知&对于
'0

元素而言&两种方法

的回收率相当&而对于
Q<

这类易挥发的元素&微

波法比电炉
@

马弗炉法的回收率高&原因在于电炉

加热的方式使样品受热不均匀&处于容器底部接

近电炉的物料温度高&此时部分物料温度超过

",,]

&导致
Q<

元素挥发&造成元素损失量增加'

AHB

!

引入杂质量对比

为考察杂质引入情况&取两种方法处理的灰

样
,&+,

F

&用
Ô aO4S

!

消解后&定容于
-,,;H

容量瓶中&采用电感耦合等离子体
@

原子发射光谱

法进行
6̂

(

42

的含量分析*
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&
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&结果列入表
!

'

由表
!

可知&微波法显著降低了杂质引入量&采用

微波法处理的样品&其
6̂

元素含量仅为电炉
@

马

弗炉法的
-

)

+,

&

42

元素含量也有明显降低'原

因在于电炉
@

马弗炉法炭化阶段在铁制容器内进

行&在高温条件下铁制容器容易损坏&其中的
6̂

元素混入样品中&造成铁污染!另外&电炉
@

马弗炉

法灰化阶段在瓷坩埚中进行&易发生瓷坩埚中的

42

转移到样品中*

-+

+

&而微波灰化装置采用石英

坩埚作为样品容器&石英具有耐高温(不易吸附的

优点&从而减少了杂质引入'
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!

其他方面对比

电炉
@

马弗炉法炭化阶段需由操作人员通过

功率调节开关控制电炉温度&控温精度低&并且物

料受热不均&需操作者反复翻铲物料&即使这样&

样品灰化程度差别仍然很大!此外&炭化阶段极易

造成样品燃烧(影响灰样品质&并且明火亦会给实

验室带来安全隐患'而公斤级生物样品微波灰化

装置采用了自动控制系统&灰化全过程实现了自

动控制&使得灰化过程控温准(操作方便&降低了

火灾隐患&提高了操作安全性'

实验所用的马弗炉和微波灰化装置功率相

同&都是
"\X

&但是电炉
@

马弗炉法灰化阶段耗时

比微波灰化法长&除此之外&炭化阶段尚需耗电&

因此根据装置输入功率简化估算运行费用则微波

灰化法比电炉
@

马弗炉法低'
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结
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%公斤级生物样品微波灰化法灰化速度

快&其炭化时间(总灰化时间分别约为电炉
@

马弗

炉法的
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%公斤级生物样品微波灰化法引入杂质量

少&该法获得的灰样中
6̂

的含量仅为电炉
@

马弗

炉法的
-

)

+,
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含量也明显降低'

#

!

%公斤级生物样品微波灰化法比电炉
@

马弗

炉法自动化控制程度高&不但减轻了工作人员劳动

强度&还可提高样品处理的重现性和操作安全性'
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