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提高辐照食品热释光检测方法效率的技术分析
刘运宏，邵宪章，曹 磊，吉艳琴，郭 文

（中国疾病预防控制中心辐射防护与核安全医学所，辐射防护与核应急中国疾病预防控制中心重点实验室，北京 100088）

摘  要：提出一种提高辐照食品热释光检测效率的改进技术方法，先采用第1发光曲线筛分样品，再利用发光强度

比值对筛分后的6 种待定样品进行鉴定。结果表明：改进热释光方法具有100%检测准确率，而需进行参比剂量辐照

及后续热释光测量的样品仅为BS EN 1788—2001方法的33.3%，优选筛分阈值后，这一比例还能进一步降低。改进

后的辐射食品热释光检测方法明显提高了检测效率，降低了检测费用，是一种可行方法。
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Abstract: An improved thermoluminescence method to detect irradiated food was proposed. Food samples were screened 

using the first glow curve, and six screened samples were further identified using thermoluminescence glow ratio. Results 

showed that the improved thermoluminescence method could achieve 100% detection accuracy, and the samples to be 

irradiated with reference dose and measured subsequently accounted for only 33.3% of those to be screened with BS EN 

1788 method. Furthermore, this proportion can be further reduced if the high and low thresholds (HT and LT) of screening 

were optimized. The improved thermalluminescence method can significantly enhance the efficiency of detection and reduce 

the cost and thus is reasonable and feasible. 
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食品辐照是一种新型的食品加工和保藏技术，具有

节能、高效、无化学残留和保持食品良好风味等优点，

应用日益广泛。随着辐照食品商业化的迅猛发展，人们

对食品是否经过辐照处理日益关注，进出口贸易纷争也

日益突出[1-3]。因此，建立健全辐照食品检测体系，对保

障消费者知情权、消除国际贸易技术壁垒和推动辐照食

品商业化有非常重要意义。

目 前 ， 辐 照 食 品 检 测 方 法 主 要 有 ： 热 释 光

（thermalluminescence，TL）检测法、光致发光检测法、

电子自旋共振法、高效液相色谱法、DNA裂解产物检测

法等10 种方法[4-6]。其中，热释光检测法适用于可分离出

硅酸盐矿物质的食品，如新鲜蔬菜、水果、香辛料、干

果、谷物、水产品等，是检测样品种类最多、应用范围

最为广泛的检测方法。

热释光检测方法通常需要进行两次热释光测量和一

次参比剂量辐照，单样检测时间为3～5 d，检测时间长、

效率较低[7]。周洪杰等[8]研究发现，可以不用参比剂量辐

照和第2 次热释光测量，仅结合第1次热释光测量得到的

峰值温度、峰值以及发光强度等因素，就可直接判定茶

叶是否经过辐照，但周洪杰等[8]在文献中没有提出系统的

筛分、确证方法，也未能将之推广到除茶叶以外的其他

辐照食品。大量实验结果表明[7-24]，不仅茶叶，其他辐照

食品的热释光曲线也具有两个明显特性：1）辐照食品的

峰值温度（曲线最高峰所对应的温度）一般小于250 ℃，

未辐照食品的通常大于300 ℃；2）辐照食品的热释光

发光强度远远大于未辐照食品的。本研究根据这两个特

性，提出了先采用峰值温度和发光强度对待测样品进行

筛分，再利用发光强度比值对筛分后待定样品进行判别

的改进技术方法，并对其检测准确率和效率进行了初步

验证。
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1 材料与方法

1.1 材料与试剂

土豆、干香菇、苹果、花椒、辣椒粉和山楂干6 种

食材，于北京某农贸市场购买。其中干香菇、花椒、辣

椒粉在购买后分别采用1.0、3.0、7.0 kGy剂量辐照。辐照

后，所有样品在室温环境下避光放置1 星期，然后进行热

释光检测。

62.5%多钨酸钠溶液（将250 g多钨酸钠溶于150 mL

水中） 德国Alfa Aesar公司；1 mol/L盐酸、1 mol/L氨水、

30% H2O2（分析纯）、丙酮（分析纯） 北京化工厂。

1.2 仪器与设备

TLO/SL-DA-20型全自动热释光/光致发光测量仪 

丹麦RISΦ国家实验室；LD4-2型离心机 北京医用离心

机厂；AS3120B型超声波清洗器 天津奥特赛恩斯仪器

有限公司；DHG-9075A恒温炉 上海一恒科技有限公

司；AB204-S型天平 美国Mettler Toledo公司。

1.3 方法

1.3.1 矿物质收集  

取适量待检样品置于1 000 mL塑料烧杯中，加入去

离子水至没过样品表面，用超声波清洗器处理10 min，

然后经100 目尼龙筛过滤。反复用去离子水强力冲洗

滤渣，将滤液收集于1 000 mL塑料烧杯中，滤液静置

5～10 min，除去烧杯中上层的水和有机物。

1.3.2 矿物质的重液分离  

将烧杯中的沉淀物转移到15 mL离心管中，加入

5 mL多钨酸钠溶液，使用超声波处理5～10 min，然后在

离心机中以3 000 r/min离心2 min，之后用巴斯德移液枪

将上清液小心地吸出。如果沉淀物中不仅含有矿物质还

有残留的食品样品（如花椒细末、絮状香菇细末），可

重复该离心过程。离心结束后，小心将多钨酸钠层吸出

到废液缸。

1.3.3 矿物质纯化

向离心管中加入1 mL盐酸除去矿物质中的碳酸盐

成分，超声波处理3～5 min后，加入氨水中和至pH 7，

然后倾倒出上清液。向离心管中加入1 mL氨水和2 mL 

H2O2，氧化沉淀物中的残留有机物并去除矿物质上所附

着颜色（辣椒粉中的矿物质附着红色），静置24 h后移除

上清液。加入10 mL去离子水洗涤沉淀物2～3 次，移除

去离子水，用丙酮除去矿物质表面的水2～3 次。在丙酮

环境下用巴斯德移液枪将矿物质转移至样品盘，样品盘

在使用前已用丙酮清洗，并称量空盘质量m0。将待测样

品盘在50 ℃恒温箱中放置12 h。

1.3.4 热释光测量

1.3.4.1 第1发光曲线的测量

将样品盘放入热释光测量仪中，在通入氮气（速率

为1 L/min）的条件下温度由70 ℃升高到500 ℃，升温速

率6 ℃/s，测量样品的热释光发光曲线。记录发光曲线峰

值温度Tm。对温度区间为150～250 ℃的发光曲线进行积

分，得到相应的发光量G1。热释光测量结束后，称量样

品盘和矿物质总质量mT1
，按式（1）、（2）计算得到矿

物质质量m1和单位质量发光量Gm1
。

m1= mT1
－m0 （1）

Gm1
= G1/m1 （2）

1.3.4.2 参比剂量辐照

将测量过的样品放置到定制有机玻璃盒中进行辐

照，盒子前表面为5 mm厚的有机玻璃板，可满足电子平

衡条件。辐照装置采用北京师范大学的60Co γ辐照源，

实验设计辐照剂量为1.0 kGy，为保证辐照的准确度和均

匀性，样品放置在剂量率为1 Gy/min处照射，照射耗时

16.67 h。

1.3.4.3 第2发光曲线的测量

将辐照后的样品在50 ℃恒温箱中放置12 h，然后按

照第1发光曲线的测量条件，测量参比剂量辐照后样品的

热释光发光曲线。对温度区间为150～250 ℃的发光曲线

进行积分，得到相应的发光量G2。热释光测量结束后，

称量样品盘和矿物质的总质量mT2
，按式（3）、（4）计

算出矿物质质量m2以及单位质量发光量Gm2
。

m2= mT2
－m0 （3）

Gm2
= G2/m2 （4）

1.3.4.4 热释光发光量比的计算

热释光的发光量比 f和单位质量发光量比 f m按式

（5）、（6）计算。

f = G1/G2 （5）

fm= Gm1
/Gm2

 （6）

1.3.5 辐照食品判定方法

1.3.5.1 BS EN 1788—2001[7]

参照国际通用的辐照食品热释光检测标准BS EN 

1788—2001《Foodstuffs - Thermoluminescence detection of 

irradiated food from which silicate minerals can be isolated》[7]判

定方法为：若f ≥0.1，则判定样品经过辐照；若f＜0.1，

则判定样品未经过辐照。

1.3.5.2 改进后的热释光检测方法

改进后的热释光检测方法为：若tm≤250 ℃且Gm1
≥

较高的筛分阈值（higher threshold，HT），样品可筛

分为辐照食品；若tm≥300 ℃且Gm1
≤较低的筛分阈值

（lower threshold，LT），样品可筛分为未辐照食品；

其他情况筛分为待定样品。对待定样品，必须通过参比

剂量辐照后测算得到的fm来判定，若fm≥0.1，则判定样

品经过辐照；若fm＜0.1，则判定样品未经过辐照。
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2 结果与分析

2.1 BS EN 1788—2001判定

6 种食品样品的热释光发光曲线如图1所示。对上述

各图中温度区间为150～250 ℃的发光曲线进行积分，可

以得到相应的发光量G1和G2，并计算得到发光量比f，结

果如表1所示。由表1可以看出，干香菇、花椒、辣椒粉

的发光比f均大于0.1，根据BS EN 1788—2001可判别为

辐照食品，而土豆、苹果、山楂干的发光量比f明显小于

0.1，可判别为未辐照食品，这和实际情况完全一致，检

测准确率为100%。
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A.土豆；B.干香菇；C.苹果；D.花椒；E.辣椒粉；F.山楂干。

图 1 6 种食品的热释光发光曲线

Fig.1 TL glow curves of potato, dehydrated mushroom, apple, pepper, 

capsicum powder and dehydrated hawthorn

表 1 BS EN 1788—2001方法的检测结果

Table 1 Results obtained by BS EN 1788—2001 method for the 

detection of irradiated food

样品 G1/nC G2/nC f 检测结果

土豆 72 190 1 713 549 0.04 未辐照

干香菇 453 231 1 107 414 0.41 已辐照

苹果 3 827 432 673 0.01 未辐照

花椒 3 575 281 3 268 882 1.09 已辐照

辣椒粉 5 161 934 1 085 947 4.75 已辐照

山楂干 9 044 1 343 122 0.01 未辐照

2.2 利用改进的热释光检测方法判定

辐照样品的发光曲线和未辐照样品的存在着明显区

别：辐照样品的峰值温度一般小于250 ℃，未辐照样品的

峰值温度则通常大于300 ℃，而且辐照样品的热释光发光

强度远远大于未辐照样品的。根据这两个热释光特性，

提出了如1.3.5.2节所示的改进热释光检测方法。

因为有的未辐照样品的峰值温度低于250 ℃[24]，如

果仅靠峰值温度进行筛分可能会造成误判，为了保证筛

分的准确率，采用峰值温度和热释光发光强度相结合的

方法来进行筛分。考虑到热释光发光强度和矿物质质量

成正比，为了消除不同矿物质质量带来的影响，采用单

位质量发光量来表征热释光发光强度。参照辐照食品的

光致发光检测法[25]，对单位质量发光量设置了两个筛分

阈值，即HT和LT，阈值初步设定为HT=100 000 nC/mg，

LT=10 000 nC/mg，两者相差10 倍。改进热释光检测方法

的筛分结果见表2。

表 2 改进热释光方法的检测结果

Table 2 Results obtained by the improved thermoluminescence 

method for the detection of irradiated food

样品
第1发光曲线 第2发光曲线

检测结果
峰值温度/℃ m1/mg Gm1

/（nC/mg） 筛分结果 m2/mg Gm2
/（nC/mg） fm 判别

土豆 275 1.8 40 106 待定 1.7 1 007 970 0.04 未辐照 未辐照

干香菇 264 1.6 283 269 待定 1.4 791 010 0.36 已辐照 已辐照

苹果 342 2.2 1 740 未辐照 未辐照

花椒 194 2.9 1 232 856 已辐照 已辐照

辣椒粉 196 3.8 1 358 404 已辐照 已辐照

山楂干 360 2.6 3 478 未辐照 未辐照
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由表2可知，花椒和辣椒粉第1发光曲线的峰值温

度均明显小于250 ℃，单位质量发光量Gm1
大于高阈值

100 000 nC/mg，可以筛分为辐照食品；苹果和山楂干的峰

值温度均大于300 ℃，Gm1
小于低阈值10 000 nC/mg，可以

筛分为未辐照食品；土豆和干香菇的峰值温度分别为275、

264 ℃，不具备明显的辐照食品或未辐照食品的峰值温度特

征，被筛分为待定样品。对待定样品进行参比剂量辐照，

测量其第2发光曲线并计算相应的fm，见表2。由表2可知，

土豆的fm为0.04，小于0.1，被判别为未辐照食品；而干香菇

的fm为0.36，大于0.1，因此干香菇是辐照食品。检测结果和

实际情况完全一致，检测准确率也为100%。

综上可知，利用第1发光曲线，从6 种样品中筛分出

了4 种样品，筛分结果和实际情况完全一致；2 种样品被

筛分为待定样品，需要进行参比剂量辐照及后续热释光

测量。和BS EN 1788—2001检测方法相比，改进热释光

检测方法不仅也能达到100%的检测准确率，其需要进行

参比剂量辐照及后续热释光测量的样品仅有2 种，是BS 

EN 1788—2001方法的33.3%，检测效率明显提高，检测

费用也相应降低。

2.3 不同阈值对筛分结果的影响

利用第1发光曲线对食品样品进行筛分时，所采用的

筛分阈值HT和LT对筛分结果有较大影响，如表3所示。

表3中的筛分比例指的是已筛分样品占总样品的百分比。

表 3 不同筛分阈值对筛分结果的影响

Table 3 Influence of different screening thresholds on screening results

筛分阈值/（nC/mg）
筛分结果

筛分比
例/%LT HT

10 000 100 000 花椒、辣椒粉已辐照，苹果、山楂干未辐照，土豆、干香菇待定 66.7
10 000 300 000 花椒、辣椒粉已辐照，苹果、山楂干未辐照，土豆、干香菇待定 66.7
50 000 500 000 花椒、辣椒粉已辐照，土豆、苹果、山楂干未辐照，干香菇待定 83.3
2 000 100 000 花椒、辣椒粉已辐照，苹果未辐照，土豆、干香菇、山楂干待定 50.0
1 000 100 000 花椒、辣椒粉已辐照，土豆、干香菇、苹果、山楂干待定 33.3

表3表明，采用不同阈值时，筛分比例可从33.3%

变到83.3%，可见阈值对筛分比例的影响很大。对于

本实验的6 种食品样品，当LT取50 000 nC/mg，HT取

500 000 nC/mg时，可以达到最大的筛分比例83.3%，此

时需要进行参比剂量辐照及后续热释光测量的样品仅占

BS EN 1788—2001方法的16.7%。由此可知，优选筛分阈

值对提高检测效率是非常重要的，这可以通过更多的实

验来实现。

虽然筛分比例受阈值的影响较大，但筛分结果都能

和实际情况完全一致，这说明采用峰值温度和单位质量

发光量相结合的筛分方法是非常合理的，也表明改进后

的热释光检测方法是可行的。 

3 结 论

实验结果表明，先利用第1发光曲线的峰值温度和单

位质量发光量对样品进行筛分，再利用单位质量发光量

比对筛分后待定样品进行判别，这种改进后的热释光检

测方法是合理、可行的。改进后的检测方法具有100%的

检测准确率，需进行参比剂量辐照及后续热释光测量的

样品仅是原方法的33.3%，优选筛分阈值后，这一比例还

能进一步降低，明显提高了检测效率，并相应降低检测

费用，其优点显而易见。
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