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                     前   言 

本标准按照GB/T 1.1-2009给出的规则起草。 

本标准由辽宁省环境保护厅提出并归口。 

本标准起草单位：辽宁省核与辐射监测中心。 

本标准主要起草人：石敏、杜月华、关庆涛、赵爽、张晓妍、王溪睿、姚磊、刘军、高宇、赵丹、

刘首正。
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固体 总α放射性的测定 厚源法  

1 范围 

本标准规定了固体总α放射性的测定厚源法的范围、规范性引用文件、术语和定义、方法原理、仪

器和设备、试剂和材料、测定步骤、结果计算、精密度和准确度、方法检出限与不确定度、质量保证和

质量控制、废物处理。 

本标准适用于样品材质为350℃以下不挥发的固体样品总α放射性的测定。对生物样等经处理后为

固体的物质可参照使用本标准。 

方法的探测下限为298Bq/kg,方法判断下限为149Bq/kg。参见附录A.3、A.4和A.5。 

2 规范性引用文件 

下列文件对于标准的应用是必不可少的。凡是注明日期的引用文件，仅所注明日期的版本适用于本

标准。 

GB/T 5750.13 生活饮用水标准检验方法  放射性指标  

GB/T 11682 低本底α和/或β测量仪    

EJ/T 1075 水中总α放射性浓度的测定厚源法       

HJ/T 61 辐射环境监测技术规范  

3 术语和定义   

下列术语和定义适用于本标准。 

3.1  

总α放射性 Gross alpha activity 

指样品中除氡（由放射性核素镭衰变产生，天然放射性惰性气体）以外的所有天然和人工放射性核

素的α辐射体总称。 

3.2 
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饱和有效厚度 The saturated effective thickness 

指某一放射性射线照射量率或能注量率随着放射性物质厚度的增加而增加，当放射性物质厚度达到

一定程度即饱和厚度时，射线的照射量率或能注量率将不再随放射性物质厚度增加而增加，该厚度为放

射性核素的饱和有效厚度。 

3.3  

厚源法 Thick source  method 

对不同直径大小的测量盘来说，铺盘厚度达到放射性物质的饱和有效厚度，对应的取样量为铺样量

的“最小取样量”，此铺样方法即为厚源法。 

4 方法原理 

在固体介质中，α粒子射程极短，当测量源厚度达到有效厚度时，由测量源发射的α粒子数不再

随固体介质的厚度增加而变化。直接测量厚度大于有效厚度的样品源的α计数率，即可计算出样品的总

α放射性活度浓度。 

经破碎烘干后冷却的样品，准确称取不少于“最小取样量”的样品于测量盘内，置于α/β或α测

量仪上测量总α的计数率，以计算样品中总α的放射性比活度。 

5 仪器和设备 

5.1 低本底α/β测量仪或低本底α测量仪 

仪器的性能指标应满足 GB/T11682 的要求：单位面积的平均本底计数率≤1.0（计数·cm
-2
·h

-1
）；

效率比≥70%（参考源为
241
Am 或

239
Pu，参考活性区为Φ25mm）；效率稳定性≤10%；α射线对β道串道

比≤5%。 

5.2 分析天平 

感量 0.1mg。 

5.3 红外箱或红外灯 

5.4 不锈钢测量盘
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直径≥20mm，带有边沿的不锈钢圆盘，圆盘的厚度至少为 26.3mg/cm
2
，测量盘的直径取决于仪器探

测器的直径及样品源托的大小。 

5.5 马弗炉 

在（350±10）℃下保持恒温。 

5.6 研钵和研磨棒 

5.7 粉碎机 

5.8 筛网 

100 目分样筛。 

5.9 烘箱 

5.10 一般实验室常用仪器和设备 

6 试剂和材料  

6.1 无水乙醇（C2H6O） 

分析纯，含量≥99.5%。 

6.2 标准物质 

    以
241
Am 粉末为总α标准物质，活度浓度值推荐 5Bq/g～100Bq/g。需经国内外权威机构认定或计量

检定机构检定，并持有相应的活度浓度证书。总α标准物质也可选用 U3O8作为标准物质。如果知道待测

样品中可能含有的主要α放射性核素种类以及化学组分，应当尽可能地选择与待测样品中含有的主要α

放射性核素的α射线能量相同或相近的α核素做参考源，可提高方法的准确度。 

6.3 硫酸钙（CaSO4.2H2O） 

优级纯，使用前应在（350±10）℃干燥恒重后，置于干燥器中保存。 

注：除非另有说明，分析时均使用符合或优于国家标准的分析纯化学试剂，且化学试剂中总α放射

性应低于探测下限。
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7 分析步骤 

7.1 样品源的制备 

7.1.1 除去固体样品中的异物如杂草、贝壳等。 

7.1.2 将盛有固体样品的盘子置于烘箱中，在105℃下烘2h至完全干燥。 

7.1.3 将烘干后的样品用粉碎机对其进行粉碎，并放置于干净的研钵内研成粉末，混匀，用100目分样

筛过筛。 

7.1.4 根据样品盘大小，取大于分析量的固体粉末放置于称量皿中，在马弗炉内于（350±10）℃温度

下灼烧1h后取出，放入干燥器内冷却至恒重，准确称取不少于0.1 Amg（A为样品盘面积）的固体粉末，

并记录。 

7.1.5 样品源的制备 

将称量的固体粉末（7.1.4）铺在测过α放射性本底值的不锈钢测量盘内（7.2.1），加入无水乙醇

于粉末上，使浸润在有机溶剂中的固体均匀平铺在测量盘内，然后将测量盘用红外灯烘干或置于红外箱

中烘干 30min。制成源的厚度大于有效厚度的样品源。 

7.1.6 空白试样的制备 

将硫酸钙粉末（6.3）在马弗炉内于（350±10）℃下烘干，于干燥器内恒重后，称取与样品相同厚

度的硫酸钙粉末置于测量盘内按（7.1.5）铺平，烘干。将空白试样在低本底α测量仪或低本底α和β

测量仪（5.1）上测量总α计数率。总α计数率应保持在空白测量盘总α计数率的 3倍标准偏差范围内，

否则应更换硫酸钙粉末或采用硫酸钙粉末的总α计数率代替本底计数率。 

7.1.7 标准硫酸钙粉末源的制备 

准确称取在马弗炉内于（350±10）℃下烘干恒重后的硫酸钙粉末（6.3）2.0g，再加入一定量（Ms）

的活度为 sA
241
Am 标准粉末（6.2）（大约 5Bq～10Bq），在红外箱内或红外灯下烘干 30min，取出置于

干燥器内冷却后称重，得到标准硫酸钙粉末源的总重量（ms），按照公式（1）进行计算标准硫酸钙粉

末源的放射性比活度αs（Bq/g）。若直接购置固体粉末标准物质，也可直接称取固体粉末标准物质于
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测量盘中铺平烘干。 

     s

s
s

m

sMA 
α     ..................................(1)                          

式中：αs——标准硫酸钙粉末源的放射性比活度，Bq/g； 

sA ——加入的
241
Am 标准物质的比活度，Bq/g； 

sm ——标准硫酸钙粉末源的总重量，g； 

Ms ——
241
Am 标准粉末质量，g。 

7.2 分析测量 

7.2.1 空白测量盘的测定 

取一个测量盘，洗涤后用无水乙醇浸泡过夜，烘干后置于低本底α测量仪或低本底α/β测量仪（5.1）

上测量盘的总α计数率，重复测量 10次以上，确定测量盘本底的稳定性，取平均值，以计数率 n0（min
-1
）

表示。 

7.2.2 饱和厚度（最小铺盘量）的确定 

实际测量：在样品测量盘（直径为Φ22mm）内，分别加入 80mg、100mg、120mg、140mg、160mg、

180mg、200mg 的
241
Am 硫酸钙标准粉末源（7.1.7），均匀平铺在测量盘底部，烘干后，置于低本底α测

量仪或低本底α/β测量仪（5.1）上测量每个样品的总α计数率。以总α计数率为纵坐标，铺样量为横

坐标，绘制铺样量与总α计数率的关系曲线。当铺样量达到一定值以后，随着铺样的增加，总α计数率

不变，该曲线拐点处对应的质量厚度称为饱和层厚度。 

理论估算：对一定直径大小的测量盘来说，最小铺盘量可以通过测量盘的面积来估算，即最小铺盘

量=0.1 Amg，其中，A为测量盘的面积，单位为 mm
2
。 

7.2.3 空白试样的测定 

将空白试样（7.1.6）在低本底α测量仪或低本底α/β测量仪（5.1）上测量总α计数率。 

7.2.4 标准硫酸钙粉末源测量 

将标准硫酸钙粉末源（7.1.7）在低本底α测量仪或低本底α/β测量仪（5.1）上测量总α计数率，
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以计数率 ns（min
-1
）表示，并记录计数开始时间、结束时间。 

7.2.5 样品源的测定 

样品源（7.1.5）烘干后应立即在低本底α测量仪或低本底α/β测量仪（5.1）上测量总α计数率

n（min
-1
），并记录计数测量开始时间、终止时间。 

测量时间的长短取决于样品和本底的计数率及所要求的精度。计算方法见附录 A.1。 

放射性射线计数率对同一源强测试结果存在波动，建议每个样品连续测量 5次以上，取算术平均值。 

8  结果计算 

固体样品的总α活度浓度计算按照公式（2）进行。 

                      
）（

）（

0s

s0

n-n

a1000n-n 
C  .............................（2） 

式中：C——固体样品总α放射性活度浓度，Bq/kg； 

  n——样品源计数率，min
-1
； 

ns——标准源计数率，min
-1
； 

  n0——空白测量盘计数率，min
-1
； 

  as——标准粉末源的比活度，Bq/g。 

9 精密度 

9.1 精密度 

6 家实验室对含总α放射性活度浓度为 7.03Bq/g 和 3.12Bq/g 的统一样品进行了测定： 

实验室内相对标准偏差分别为：2.2%～3.4%、2.6%～5.0%； 

实验室间相对标准偏差分别为：1.4%、4.4%； 

重复性限为：57.6Bq/Kg、338.6Bq/Kg； 

再现性限为：62.6Bq/Kg、505.5Bq/Kg。 

9.2 准确度 

6 家实验室对样品进行了测定：
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加标回收率分别为：96.3%～107.3%、94.5%～108.5%； 

加标回收率最终值：（100.1±7.45）%、（101.5±9.27）%。 

10  方法检出限与不确定度 

10.1 方法检出限计算见公式（3）： 

0

0 100065.4

LLD
nn

a
t

n

s

s





  ............................（3） 

式中： LLD——测量方法检出限，Bq/kg； 

   ns——标准粉末源计数率，min
-1
； 

   n0——空白测量盘计数率，min
-1
； 

   as——标准粉末源的比活度，Bq/g； 

t——测量时间，min。 

10.2 不确定度 

10.2.1 铺样的分散性 

铺 10个样品，所测得的计数率如下： 

序号 1 2 3 4 5 6 7 8 9 10 

计数率 xi — — — — — — — — — — 

平均值 x — 

平均值 x的标准偏差为
nn

xx
u

i

r
)1(

)( 2

1






，i从 1至 10。 

计算其相对标准差 xuu r /11  。 

10.2.2 仪器测量样品时的不确定度 

    测量仪器探测效率的不确定度分成两个部分，其中： 

样品计数的不确定度由下式计算：
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                                       0

0

0

21
nn

t

n

t

n

u
s

s

s

r




 .............................（4）

 

标准源α计数测量可由下式计算： 

                                 0

0

0

22
nn

t

n

t

n

u
s

s

s

r




 ...............................（5）

 

测量仪器探测效率的不确定度由下式计算： 

2

22

2

212 rr uuu 
 
............................（6）

 

10.2.3 标准物质比活度的扩展不确定度由证书直接给出，计算其标准不确定度为 

                                       3 /u U k
  
..................................（7） 

式中：U——标准物质证书给出的扩展不确定度； 

      k——包含因子。 

10.2.4 样品称量产生的不确定度 

天平的扩展不确定度 U由证书给出，测量样品的质量为 m2，k——包含因子。则： 

2

4
km

U
u 

  

................................（8）
 

10.2.5 计算合成标准不确定度 

                                      
2

U iu ；i从 1至 4。....................（9）
 

10.2.6 计算扩展不确定度 

                                       Uk U ； k 取 2 ..........................（10） 

11 质量保证和质量控制
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11.1 仪器有效性 

仪器使用时，保证在有效检定周期内并处于受控状态。 

11.2 仪器本底泊松分布检验 

仪器每年至少进行一次本底计数泊松分布检验，如果本底很低，可用一定活度的标准源代替。 

选择一个工作日或一个工作单元（如完成一个或一组样品测量所需的时间）为检验的时间区间，在

该时间区间内，测量 10～20 次相同时间间隔的本底计数，按照公式（11）进行计算统计量
2 值： 

                                      NSn /)1( 22   ...........................（11） 

式中:
2 ——统计量值； 

n——所测本底的次数； 

S ——按高斯分布计算的本底计数的标准偏差； 

N ——n次本底计数的平均值，也是按泊松分布计算的本底计数的方差。 

11.3 仪器本底、效率质量控制 

使用质量控制图检验仪器的稳定性，以保证日常工作的一致性。在仪器工作电压以及其他可调参数

均固定不变的情况下，定期以固定的测量时间测量仪器的本底和参考源的计数效率，绘制本底和效率质

控图。参考源推荐使用硫酸钙粉末源（7.2.7）或
241
Am、

239
Pu 电镀源，电镀源活性区直径不小于Φ22mm，

表面粒子发射率不少于（10
2
～10

3
）粒子数/（min·2π）。本底测量频次：建议 1次/月以上，测量时

间取 60～240min，每次测量 3 次以上；效率测量频次：建议 1次/两月，测量时间取 5～10min，每次测

量 3次以上。当积累 10 个以上数据后，以计数率为纵坐标，日期（或测量次序）为横坐标，绘制质量

控制图，在平均值n 的上下各标出控制线（n ±3σ）和警告线（n ±2σ）。若定期测量的本底计数率

或效率在警告线内，则表示仪器性能正常；若本底计数率或效率超过控制线或两次连续同侧超过警告线，

则表示仪器可能不正常，应及时寻找故障原因；若测量结果长期（连续 7次）偏于平均值一侧，说明仪

器性能发生系统偏差，须查找原因并绘制新的质量控制图。 

11.4 平行双样的测定 

每批次固体样品，随机抽取 10～20%的样品进行平行双样测定，样品数量少于 10个时，应至少测
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定 1 个平行样。 

平行双样测定结果的相对偏差≤30%，也可按照公式（12）进行判断。 

   
)(2≤21 yUyy   ............................（12） 

式中： 1y 、 2y ——两次测量值，Bq/kg； 

)(yU ——测量的不确定度, Bq/kg。 

12  废物处理 

实验中产生的低放废渣应按照《放射性废物分类》（GB9133-1995）和《电离辐射防护与辐射源安

全基本标准》（GB18871-2002）等技术文件进行废物处理。 

13  注意事项 

13.1 某些固体样品可能活度偏高，超出仪器适宜检测范围；有的可能自吸收很高，不能得到真实的测

定结果。因此，采用本方法时，测量灵敏度会降低。灵敏度相关数据见附录 A.2。 

13.2 当样品中含有 350℃易挥发的α放射性核素时，采用本标准时，测量值的误差会很大，该误差大

小与易挥发性放射性核素的挥发损失量有关。
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附录 A 

（规范性附录） 

正确使用本标准的说明 

A.1  测量时间   

按下式决定测量试样的时间 

22EN

NNN
t

bcc

c


  .............................（A1） 

 

式中：tc——测量样品源的时间，min； 

  Nc——样品源和本底的总计数率，cpm； 

  Nb——本底的计数率，cpm； 

  N——样品源的净计数率，cpm； 

  E——预定的相对标准偏差。 

A.2  灵敏度 

灵敏度是指被测实物每增减一个单位时其测量读数的变化。即仪器指示值/待测真值，一般情况是

计数率/放射性活度浓度。本标准应为计数率/放射性活度浓度，其单位为：s
-1
/(Bq/kg)。 

对不同的放射性核素，仪器对各类放射性核素的探测效率在附表 A1 中给出。 

附表 A1  各类放射性核素的探测效率   

放射性核素 α粒子能量 MeV 

探测效率 

正比计数器 半导体探测器 ZnS 闪烁屏 综合估计值 

241
Am 5.4～5.5 0.060 0.069 0.074 0.07 

239
Pu 5.1～5.15 0.053 0.048 0.063 0.06 

U 天然 4.2～4.75 0.034 0.032 0.053 0.04 

232
Th 3.953～4.01 0.050 — — — 
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A.3 判断下限 

判断下限是仪器读出的最小有意义值，小于它的读数大多由仪器本底引起。 

本方法的判断下限 cL （Bq/kg），按照公式（A2）进行计算。 

                                
  















0

x

x

0

0

1
n

nn t

t

t

a
kL

s

s
ac   ...................（A2） 

ka 是概率为α时的标准正态变量的分位数，α是允许误判的小概率，通常取 kα=1.645，其他量同

前。 

A.4 测量探测下限 

测量探测下限 LD（Bq/kg）又称最小可测放射性活度浓度，是指样品的活度浓度为探测下限的数值

时，用指定的仪器和指定的方法，其读数小于判断下限的概率为β，即漏测得概率为β。探测下限 LD

（Bq/kg）按照公式（A3）进行计算。 

)1(
n

)nn(
kLD

o

x

x

o

os

s

t

t

t






 ...................（A3） 

式中系数  kkk  ，当取 05.0  时， k = k =1.645， 3.3k ，其他量同前。 

当净计数比本底计数小得多，而使样品总计数标准偏差等于本底计数标准偏差时，探测下限 LD，按

照公式（A4）进行计算。 

                               0

D

n

)nn(
k2L

t

o

os

s 





   

........................（A4） 

探测下限取决于很多因素，如样品源的尺寸、测量时间、本底和计数效率。 

A.5  下限典型值 

探测下限取决于很多因素，如样品源的尺寸，测量时间，本底和计数效率。表 A2 给出了探测下限

的一些典型值。取α=β=0.05，即 k=3.3 时，仪器探测下限列于表 A2。
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表 A2 探测下限典型值 

测量时间 

（s） 

探测器灵 

敏区直径 

探测器

类型 

本底计数率

（cpm） 
探测效率% 

探测下限 

（Bq/kg） 

60000s Φ45mm 
正 比 计

数器 

0.08 2.42 269.31 

0.07 2.85 252.16 

0.06 2.02 234.16 

0.07 2.42 252.42 

0.07 2.29 279.42 

0.08 2.18 298.11 

0.07 2.35 279.14 

0.06 2.48 259.21 

 

 

 

 

_______________________________

__ 


