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本文件按照GB/T 1.1—202。《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定 起草。
请注意本文件的某些内容可能涉及专利。本文件的发布机构不承担识别专利的责任。
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[bookmark: bookmark12][bookmark: bookmark13][bookmark: bookmark14]核电厂周围环境气溶胶中总a、总。分析操作规程
1范围
本文件规定了用灰化/厚源法测定核电厂周围环境气溶胶中总a、总B放射性的操作程序和技术要 求。包括方法原理、试剂和设备、样品采集、分析步骤、结果计算、结果表示、准确度、质量保证和质 量控制等内容。
本文件适用于核电厂周围环境气溶胶常规监测中总a、总B放射性的分析，其它核设施参照使用。
2规范性引用文件
下列文件中的内容通过文中的规范性引用而构成本文件必不可少的条款。其中，注日期的引用文件, 仅该日期对应的版本适用于本文件；不注日期的引用文件，其最新版本（包括所有的修改单）适用于本 文件。
GB 8999电离辐射监测质量保证通用要求
GB/T 11682低本底a和/或6测量仪
HJ/T 22气载放射性物质取样一般规定
HJ 61辐射环境监测技术规范
HJ 168环境监测分析方法标准制订技术导则
HJ 1009辐射环境空气自动监测站运行技术规范
3术语和定义
本文件没有需要界定的术语和定义。
4方法原理
采用大流量或超大流量采样器抽取定量体积的空气，使空气中气溶胶粒子被截留在滤膜上，滤膜经 400 °C条件下灼烧处理得到固体残渣。准确称取相同质量厚度的固体残渣和标准物质，分别转移到测量 盘内均匀铺平制成样品源和标准源，在采样结束至少96 h后开始用低本底a/B测量仪测量总a和总B 放射性。
5试剂和设备
5. 1试剂材料
5.1.1分析时使用分析纯试剂，实验用水为蒸馅水或去离子水。
5. 1. 2滤膜，应符合HJ/T 22的规定，且材质应可灰化，如聚丙烯、聚丁烯等易灰化材质。
5. 1. 3有机溶剂：无水乙醇或丙酮。
5. 1.4硫酸钙，优级纯。
5.1.5标准物质：
	总a以有证241Am标准粉末为标准物质；
――总B以优级纯氯化钾，或以有证40K标准粉末为标准物质。
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5. 2仪器设备
1

4
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5.2. 1采样设备：超大流量采样器或大流量采样器，性能和技术指标应符合HJ 1009的规定。超大流 量采样器流量不小于600 m3/h，流量示值误差< + 5%；大流量采样器流量不小于60 m3/h，流量示值误 差 <±2%。
5. [bookmark: bookmark15]2. 2低本底a/B测量仪，性能指标应符合GB/T 11682的规定。使用前应根据仪器说明书检查确定 其性能稳定。
5. [bookmark: bookmark16]2. 3分析天平，感量0.1 mg。
5.2.4干燥设备：烘箱、红外箱或红外灯。
5.2.5炭化设备：可调温电热板，也可选用电炉或其他加热设备。
5.2.6马弗炉，能在400 °C下保持恒温。
5.2.7测量盘，带有边沿的不锈钢圆盘，测量盘的直径应小于仪器探测器的直径。在不超过探测器灵 敏区面积的条件下尽量使用大面积的测量盘。
5. [bookmark: bookmark17]2. 8坩蜗，石英或瓷制材料，容量150 mL。
5. [bookmark: bookmark18]2. 9 研钵和研磨棒。
6样品采集
6. [bookmark: bookmark19]1采样前准备
6.1.1按照HJ 61的规定编制采样方案。根据核电厂的自然环境、气象因素、堆型、监测目的和要求 等资料，合理布设采样点位。
6. [bookmark: bookmark20]1.2取一张新滤膜(5. 1.2),确认滤膜边缘平滑、厚薄均匀，应无毛刺、无污染、无碎屑、无折痕、 无破损。
6. [bookmark: bookmark21]1.3按照采样器(5. 2. 1)采样口的大小裁剪滤膜，滤膜的大小比采样器采样口的有效尺寸略宽，在 滤膜采样面的两个对角标识编号。将滤膜平展装入滤膜保存袋，采样前不应将滤膜折叠。
6. [bookmark: bookmark22]1.4采样器使用前应根据仪器说明书检查确认采样器电压和流量正常。
6.2放样
6. [bookmark: bookmark23]2. 1打开采样器头顶盖，旋松滤膜夹，用清洁干布擦去采样头内、滤膜夹和滤膜支持网表面的灰尘， 检查滤膜支撑网无堵塞，滤膜夹无污染、无损坏。
6.2.2将滤膜采样面朝向进气方向，平放在滤膜支持网上、由0｛核查滤膜编号，固定滤膜并夹紧，确 保不漏气。
6.2.3按照采样仪器使用说明，设置采样参数，启动采样。采样体积采样目的、预计浓度及总
[bookmark: bookmark24]а、	总B的探测下限进行设置，宜大于10 000 m3„
[bookmark: bookmark25]б.	2.4记录天气状况、采样起始时间、采样流量、环境温度和环境大气压等信息。
[bookmark: bookmark26][bookmark: bookmark27][bookmark: bookmark28]6. 3取样
6.3.1确认空气采样体积累计达到10 000 n?以上后，停止样品采集。若滤膜收集的灰尘量较大，阻 力增大影响流量，流量下降超过5%时，应及时更换滤膜。
6.3.2记录天气状况、采集结束时间、采样流量、环境温度、环境大气压和采样体积等信息。
6.3.3空气采样体积应按照HJ 61规定的方法换算为标准状态下的采样空气体积。能自动修正至标准 状态下流量和取样体积的采样器，不必重复以上修正。
6.3.4检查确认滤膜无破裂、滤膜受尘面的积尘边缘轮廓清晰和完整。
6.3.5从滤膜边缘夹取滤膜，将滤膜受尘面向里沿长边均匀对折，放入与滤膜编号相同的滤膜保存袋 中密封。
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7分析步骤
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7 I灼烧处理
将滤膜剪碎放入已恒重称量的坩蜗（5.2.8）中，置于电炉（5.2.5）上缓慢加热至滤膜完全融化, 蒸干、炭化直至无烟状态，然后转入马弗炉（5.2.6）缓慢升温至400 °C灼烧至少2 h，直到成灰，取岀 坩蜗放入干燥器中冷却至室温，准确称量灰样残渣总质量。将坩蜗壁的灰粉尽可能全部刮下捣碎磨细, 均匀混合。若残渣必要时转入用研钵（5.2.9）研磨。
若灰样残渣总质量不足10』mg［此处4为测量盘的面积值，单位为平方厘米（cm2）］,则应在坩蜗中 加入硫酸钙（5.1.4）,使灰样总质量达到13』mg,再沿坩蜗内壁加入有机溶剂（5.1.3） 30 mL，搅拌 混匀烘干。
72样品源的制备
称取10』mg〜13』mg灰样残渣粉末到测量盘（5.2.7）中，用滴管吸取有机溶剂（5. 1. 3）,滴到残 渣粉末上，将浸润在有机溶剂中的残渣粉末均匀平铺在测量盘内，然后将测量盘晾干或置于干燥设备 （5.2.4）中烘干。
7. 3标准源的制备
分别将a标准物质和B标准物质（5.1.5）在烘箱（5.2.4） 105 °C下干燥恒重后，直接称取与样品 源相同质量的标准物质于测量盘（5. 2. 7）中，按照样品源的制备步骤（7. 2）制成a标准源和0标准源。
7.4空白样的制备
将硫酸钙（5. 1.4）在烘箱（5.2.4）105 °C下干燥恒重后，称取与样品源相同质量于测量盘（5.2.7） 中，按样品源的制备步骤（7.2）制成空白样。
7.5实验室全过程空白样的制备
取采集1次气溶胶所需的空白滤膜（5. 1.2）量剪碎放入己恒重称量的爪蜗中，加入与气溶胶样品总 残渣相近质量的硫酸钙（5.1.4）,按7. 1-7.2操作，然后称取与样品源相同质量的残渣，制成实验室 全过程空白样。
7.6测量
7. 6. 1仪器本底测量
取干净无污染的测量盘（5.2.7）,用无水乙醇（5.1.3）浸泡1 h以上，取岀、烘干，置于低本底 a/B测量仪（5.2.2） ±连续测量仪器的本底计数率8 h〜24 h,取平均值，以计数率而［单位为每分 （min-1）］表示。
7.6.2仪器探测效率的测定
将标准源（7.3）置于低本底a/B测量仪（5.2.2）上测量计数率，以计数率压［单位为每分 （min-1）］表示。按公式（1）计算仪器探测效率：
	 （1）
60X&
式中：
£ 一一器探测效率；
Ns	标准源的计数率，单位为每分（min-1）；
N	本底计数率，单位为每分（min-1）；
60	秒分转换系数；
As ――标准源的活度，单位为贝克（Bq）。
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7.6.3样品源的测定
1
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在采样结束至少96 h后开始进行样品源（7.2）测量。在低本底a/B测量仪（5.2.2）上读取计数 率压（单位为min-1），并记录测量起始时刻和测量时长。
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。计算方法按照附录A中A.1的规定。
7.6.4空白样的测定
将空白样（7.4 ）在低本底a/B测量仪（5.2.2）上读取总a和总B计数率。计数率应保持在仪器 本底平均计数率的3倍标准偏差范围内，否则以当前计数率作为本底计数率参与公式计算，或者更换试 剂重新测量。
7. [bookmark: bookmark29]6.5实验室全过程空白样的测定
将实验室全过程空白样（7.5）在低本底a/B测量仪（5.2.2）上测量总a和总B计数率。计数率 应保持在仪器本底平均计数率的3倍标准偏差范围内，否则以当前计数率作为本底计数率参与公式计算, 或者更换试剂重新测量N
8结果计算
8. [bookmark: bookmark30]1总a放射性浓度计算
样品中总a放射性浓度C （单位为Bq/n?）按公式（2）计算。
C = Na*「竺	 （2）
60X£axKxF m
式中：
Ca ——气溶胶样品中总a放射性浓度，单位为贝克每立方米（Bq/n3；；
Na	样品源的a计数率，单位为每分（mirf'）；
N%	a本底计数率，单位为每分（mirf'）；
60	秒分转换系数；
&——a探测效率；
V ——空气标准状态（温度为273. 15 K,压力为101. 325 kPa）下的采样体积，单位为立方米（m，）； F ——滤膜的收集效率；
M——气溶胶灼烧后的残渣总质量，单位为克（g）: m ——样品源的质量，单位为克（g）。
总6放射性浓度计算
样品中总B放射性浓度功（单位为Bq/m3），按公式（3）计算。
_ N^-N^^--qa^Na M		
B — 60X£Ox7xF m6OX£pX7xF

式中：
C	气溶胶样品中总B放射性浓度，单位为贝克每立方米（Bq/m3）；
	样品源的B计数率，单位为每分（min-1）；
	B本底计数率，单位为每分（min-1）；
n――仪器测量纯a标准源时，a射线对B道的串道比； A	样品源的a计数率，单位为每分（min-1）；
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60	秒分转换系数；
1

4

5

中	B探测效率；
V ——空气标准状态（温度为273.15 K，压力为101.325 kPa）下的采样体积，单位为立方米（m3）； F——滤膜的收集效率；
M——气溶胶灼烧后的残渣总质量，单位为克（g）；
m——样品源的质量，单位为克（g）。
仪器在正常工作状态下,测量纯a标准源，测量次数不少于10次,每次测量的累计计数不少于1 000, a射线对B道的串道比〃耶按公式（4）计算。
	
	M - Ng	 I')

	式中：
〃耶一一仪器测量纯a标准源时， Mp——仪器测量纯a标准源时， Ng——仪器测量纯a标准源时，
	。射线对B道的串道比；
总B的计数率，单位为每分（mirfi）； 总a的计数率，单位为每分（mirfi）。



9结果表小
9. 1探测下限
气溶胶中总a或总B放射性浓度的方法探测下限（屁。计算参照附录B中的B. 1。
9. 2测量不确定度
气溶胶中总a或总B放射性浓度测量结果的扩展不确定度评定执行HJ 61的规定。若某些不确定度 分量的评定困难时，可仅给岀计数扩展不确定度。计数扩展不确定度的计算方法参见附录B中B. 2。
9. 3大于探测下限的结果表示
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当测量结果大于方法探测下限时，测量结果表示为测量值、相应的扩展不确定度和包含因子，包含 因子取2,并注明不确定度的主要来源。
1

4

5

9. 4小于探测下限的结果表示
当测量结果小于方法探测下限时，测量结果表示为“〈晶/，并注明探测下限值。
9.5有效数字
9.5.1测量结果的有效位数由扩展不确定度确定，同时测量结果末位与扩展不确定度末位要对齐。当 数值较大或较小时以科学计数法形式表示。
9.5. 2扩展不确定度和探测下限最多保留2位有效数字。
9-6平行样测量结果
平行样的测量值在允许偏差范围内时，用其平均值表示测量结果。
10准确度
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精密度和正确度按J 168的相关要求和计算方法进行测定，测定示例见附录C。
1

6

#

11质量保证和质量控制
11.1检定/校准
采样设备、烘箱、马弗炉、分析天平、低本底a/B测量仪应定期检定或校准，并在其有效周期内 使用。
11.2仪器泊松分布检验
低本底a/B测量仪每年应至少开展一次泊松分布检验，检验方法和步骤按照GB 8999的规定执行。
11.3仪器长期可靠性检验
低本底a / B测量仪每月应至少开展一次本底和探测效率的长期可靠性检验。收集正常工作条件下 一定时间内（如一年）等时间间隔测量的20个以上本底或效率测量值，计算平均值和标准差，绘制质量 控制图，方法按照HJ 61的规定执行。
[bookmark: bookmark31][bookmark: bookmark32][bookmark: bookmark33]11.4样品
11.4. 1按照HJ 61的规定进行布点、采样和糸样，鬲的管理。
11.4. 2采样时应至少有2名监测人员在场。
11.4.3使用不同型号滤膜前应确定收集效率，应以文件形式说明。应根据使用的实际条件通过实验测 定收集效率，测定方法按照附录D的规定。如果使用条件与采樺滤膜的生产厂家的测定条件相同或相 近，亦可采用厂家给岀的数据。
11.4.4样品运输前应检查样品包装是否密封、完整，避免在运送过程中岀现破损和撒漏的现象。
11.5空白样
每六个月应至少制备并测定一次空白样品，一次应至少平行测定两个空白实验值，平行测量的相对 偏差应不大于50%。此外，新购置或维修后的测量仪器启用前、更换试剂应至少制备并测定一次空白样 品。
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