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The determination for alpha-radio-

    nuclide of radium in water

1 主题内容与适用范围

本标准规定了水中镭的。放射性核素的测定方法、操作步骤、主要仪器设备和试剂，以及计算公式。

    本标准适用于夭然地表水、地「水和铀矿冶排放废水中镭的a放射性核素的测定。测定的浓度下限

为8 X 10 -.Bq/L，精密度好于15%0

2 方法概要

    用氢氧化铁一碳酸钙作载体，共沉淀浓集水中的镭，沉淀物用硝酸溶解。在有柠檬酸存在下的溶液

中，再以硫酸铅钡为混合载体共沉淀镭，与其他a放射性核素分离。硫酸铅钡沉淀用硝酸溶液洗涤净化，

并溶于氢氧化钱碱性乙二胺四乙酸二钠((EDTA)溶液中。加冰乙酸重沉淀硫酸钡(镭)以分离铅。将硫酸

钡(镭)铺样，干燥，用低本底a探测装置测量，得出结果。

仪器设备与试剂

  仪器设备

低本底

离心机

a探测装置。

离心试管:10 mL
玻璃抽水泵。

峨
.
.

月
‘

2
︺

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

﹃
.
.

，
.
.

︼
月
.

，
‘

3

乙

乙

乙

示

3.1.4

3.1.5 过滤式铺样装置(见图A2)或不锈钢样品盘。

3.2 试剂

    除非另有说明，分析时均使用符合国家标准或专业标准的分析试剂和蒸馏水或同等纯度的水。
3.2. 1 盐酸:1 190 g/L,

3.2.2 硝酸:1 410 g/L,

3.2.3 冰乙酸:99% o

3.2.4铁钙混合载体溶液:溶解144. 6 g硝酸铁〔Fe (NOa)s·9H20〕和208 g无水氯化钙〔CaCl2 〕于
400 mL水中，加320 mL硝酸(3. 2.2)，用水稀至1L,

3.2.5碳酸钠溶液:170 g/L,溶解170 g无水碳酸钠(Na2C0,)于水中并稀释至1 L,
3.2. 6 硝酸溶液:(2-1-1),2体积硝酸和I体积水混合。

3.2. 7硝酸溶液:(1-1-100),1体积硝酸和100体积水混合。

3.2.8 柠檬酸溶液:350 g/L,溶解350 g柠檬酸于水中，并稀至1Le

3.2. 9硝酸铅载体溶液:166.g/L,溶解166 g硝酸铅CPb(N%)2〕于水中，并稀至1L.

3.2. 10硝酸钡载体溶液:9. 517 g/L,溶解9. 517 g硝酸钡C1da (N03) 2〕于水中，并稀至1L,
3.2.11氢氧化钱溶液:(1+1)11体积氢氧化钱和1体积水混合。
一 -- -----，
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3.2.12硫酸溶液;(1+ 1)，在不断搅拌下小心地将1体积硫酸加入1体积水中，混匀。
3. 2. 13  EDTA溶液;93 g/L,溶解93g乙二胺四乙酸二钠于水中，并稀至1L,

3. 2. 14 碱性EDTA溶液 5体积EDTA二钠盐溶液((3.2.13)和2体积氢氧化按溶液(3.2.11)混合。

32.15 甲基橙指示剂溶液;1 g/L，溶解0. 1 g甲基橙于100 mL水中。

4 方法测定效率的标定

4.1 由于使用的a探测装置以及铺样测量等有关条件的差异，必须对方法的测定效率进行标定，以求
得仪器的计数率与衰变率之间的比例关系。
4.2

4.3

选取数个衰变率已知的镭标准参考水样或加标准镭(如镭-226)，按第5章操作步骤进行测定。
方法测定效率按式(1)计算:

E=(C一C,)/C.F ·········“‘····，··········一 (1)

式中:E— 方法测定效率，cpm /dpm ;

    C,-一 水样加本底计数率，Cpm ;

C。一一仪器和试剂本底计数率,Cpm ;

Co-一 镭标准的已知衰变率，dpm ;

F一一重沉淀硫酸钡至测量完毕之间的子体增长系数。

5.1

操作步驻

  镭含量较低水样的操作

5.1-1取5.。一10. OL水样于适宜的容器中，加入20 mL铁钙混合载体溶液(3.2.4),搅拌均匀。在不断

搅拌下徐徐加入150 mL碳酸钠溶液((3.2.5)，继续搅拌3-5 min。静置沉淀后，倾去上层清液。将沉淀

转入500 mL烧杯中，待沉淀物下沉，吸去上层清液。
5.1.2 缓慢加入8.10 mL硝酸溶液(3-2-6)溶解沉淀，过滤于250 mL烧杯中。用硝酸榕液(3. 2. 7)洗

涤原烧杯和滤纸至滤纸上无黄色止，并控制溶液体积在200 mL左右。

5.1.3 向溶液中加入5 mL柠檬酸溶液((3.2.8),2 mL硝酸铅载体溶液(3.2.9),2. 00 mL硝酸钡载体

溶液(3.2.10),搅匀。用氢氧化按溶液(3.2.工1)调至溶液呈黄棕色，使团约为8。加热至沸，在搅拌下滴

加l mL硫酸溶液(3.2.12)，取下冷却。

5.1.4 待沉淀完全后，用抽水泵(3.1.4)吸去上层清液。将沉淀转入离心试管(3.1. 3)，离心分离，吸去

上层清液 烧杯和沉淀用10 mL硝酸溶液((3.2.6)洗涤两次，10 mL水洗涤一次。均离心分离，弃去洗涤

液。

5.1.5 用10 mL碱性EDTA溶液(3,2. 14)将离心试管中的沉淀全部转入原250 ML烧杯中，5 mL水洗

涤离心试管，洗涤液并入同一烧杯中，再用5 mL水琳洗烧杯壁。轻轻摇动烧杯，使沉淀完全溶解。必要
时可加热以加速其溶解。

5.1.6在不断摇动下逐滴加入冰乙酸(3.2.3)至硫酸钡沉淀重新生成后再过量3滴，记下时间。用原离

心试管离心分离，弃去上层清液。然后用10 mL水将烧杯中剩余的沉淀全部洗入离心试管，充分混匀、离

心分离、弃去上层清液。

5.1.7 小心摇动离心试管，使硫酸钡沉淀松散。用约10 mL水将硫酸钡沉淀全部洗入已装有两层滤纸

小圆片的铺样装置(3. 1.5)的盛样简内。待水滤尽后(若抽滤，速度不宜太快，以免硫酸钡穿滤损失〕，将

其烘干。冷却至室温，置a探测装覆(3.1.1)上测量计数，记下计数结束时间。

5.2 镭含A较高水样(> 5BV/L)的操作

5. 2. 1视水样镭含量的不同取1L或较小体积的水样，按每升水样加10 mL硝酸的比例加入一定体积
的硝酸(3.2.2).
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5.2.2 向水样中加人5 mL柠檬酸溶液((3.2.8)，用氢氧化钱溶液((3.2.11)调至碱性。然后加入2 mL硝

酸铅载体溶液(3.2. 9)2. 00 mL硝酸钡载体溶液((3.2.10),

5.2.3 将溶液加热至沸，加10滴甲基橙指示剂溶液((3. 2.15)在搅拌下滴加硫酸溶液((3.2. 12)至溶液

呈粉红色，并过量5滴，取下冷却 以下按((5.1. 4-5.1. 7)叙述的步骤进行操作。

6 结果计算

镭的a放射性核素的浓度按式(2)计算:

                                                          D =

式中:D一 水中镭的a放射性核素的浓度，

(C。一Cp)/60EVF

BQ/L;

···⋯⋯‘。·············。··一(2)

V一一水样体积，L;

60-一 为换算成Bq/min的转换因子;

其他符号同式(1),
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      附 录 A

正确使用本标准的说明
      (参考件)

A1 水祥的采集、处理与保存按《核设施水质监测分析取样规定》执行。

A2 本标准所用的化学试剂，尤其是氯化钙、硝酸铅、硝酸钡，要求镭的本底低。在更换使用不同厂家出
品的试剂时.应测定所用试剂的空白值。

A3 在沉淀硫酸铅、钡时，硫酸溶液不能过量太多，以免硫酸钙析出。必要时可减少铁钙混合载体溶液
中的钙量。

A4 如果仅取部分硫酸钡进行铺样测量，那么测量后要将硫酸钡在750- 800 C的高温炉中灼烧后称

重，得出硫酸钡的化学产率R,R二二/mo X 100 (二为用于铺样测量的硫酸钡质量，二。为应生成的硫酸

钡的理论质量)在计算中予以修正。方法测定效率计算式为:B一(C,一C,)IC.FR;结果计算式为:D

=(C，一Co)/60EVFR，并且尽量使标定和水样测定时所用铺样测量的硫酸钡的量即R基本一致。

A5本标准所测定的镭的a放射性同位素的结果可按镭一226的当量来表示，因此在镭-226,镭-223和
镭-224三者比例关系不明的情况下，可取镭-226的子体增长系数，见附录A(参考件)表Al进行修正。

要是测量水样时的计数相当低，计数的统计误差远超过子体增长系数值时，可考虑不作修正。

A6 如果需要了解镭的单个a放射性同位素的相对浓度，可在用本方法测定它们的混合浓度的同时，

用射气闪烁法测定其中镭一226的浓度。并根据镭-223与镭-226在自然界中的比例关系求得镭-223的

浓度。将它们的混合浓度减去镭-226和镭一223的浓度即为镭-224的浓度。当然，用计算求得的镭-223
和镭-224的结果没有用单独测定的方法得出的结果准确。

                            表A1 镭-226中a活性随时间的增长

时间，h 修正系数尸

  0
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  2

  3

  4

  5

  6

2刁

48

72

1.000 0

1.016 0

1.036 3

1.058 0

1.079 8

1. 102 1

1. 123 8

1. 489 2

1.905 4

2.252 5
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图 A2

r一盛样筒;2-橡皮垫圈;3-铺徉头;

刁一过it纸;5一铜筛网;‘一托塾丢

        7一紧翻螺栓

1一盛样简;2-橡皮垫圈;3-滤纸压环上;

4一过滤纸Is-铜筛网;6-4纸压环下;

            7-紧固螺栓

附加说明:

本标准由国家环境保护局和核工业部提出。
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