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　　【摘要】　目的　为了保证从事涉氚工作人员的健康 , 为常规监测探索一种快速 、方便而又可靠的制样和测量方
法。方法　采用常规蒸馏脱色(使用氧化回流蒸馏)和不脱色猝灭校正两种方法预处理尿样后进行液闪测量 、统计分
析两者测量结果。结果　上述两种不同尿样预处理后 ,测得的结果差异无统计学意义。结论　这两种测定方法均可
用于核设施工作人员及涉氚工作人员的常规检测。但不脱色猝灭校正法在操作上要比常规蒸馏脱色法更为简捷且省
时省力 , 适合对大量样本进行短时间的制样 、测量 、分析。
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【Abstract】　Objective　 Toensurethehealthofstaffengagedintritium, thepurposeofexperimentistofindouta

fast, convenientandreliablesamplepreparationandmeasurementmethodsforsuchroutinemonitoring.Methods　 Weusethe
conventionaldistillationdecolorizationandnon-decolorationquenchingcorrectionmethodsdealingwithurinesample, and
thencarriedouttheurinesampleliquidscintillationmeasurements, statisticalanalysisbetweenthetwomeasurements.Results
　 Byusingabovetwodifferentmethodsofsamplepretreatment, theresultsthatwemeasuretritiuminurinesamplearenotob-
viouslydifferetincomparison.Conclusion　 Theabovetwodifferentmethodscanbeusedfornuclearfacilitiesstaffandstaff
relatedtoconventionaltritiumdetection.However, non-decolorationquenchingcorrectionmethodissimplerandlessintime
andmanpowerthantheconventionaldistillationmethodinoperation.Itissuitableforalargenumberofsamplesprepared,
measured, andanalyzedinashortperiodoftime.
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　　氚是我们所知的最弱的 β发射体 ,其半衰期为 12.43a。氚

的 β射线的在空气中的最大射程约为 5mm;在水或软组织中的
最大射程仅为 0.005mm。而这个射程使得氚对于人体的外照

射危害几乎为零。因此 , 氚的危害仅在于其被人体吸入或摄入

后所产生的内照射。
测量尿氚浓度普遍采用的是液闪计数法 [ 1-3] ,但是对原尿

样品的预处理上却存在着许多不同的方法。有氧化蒸馏法 [ 4] 、
亚沸腾蒸馏法 [ 5] 、活性碳脱色法甚至直接测量法等。其中氧化

蒸馏法 、亚沸腾蒸馏法操作过程复杂且费时费力;活性碳脱色
法的脱色时间很长且脱色效果也不甚理想;而直接测量法忽略

了液闪的颜色猝灭效应其结果不可靠 [ 6] 。因此上述方法都不
适合开展大量样品的短时间处理分析。 笔者采用常规蒸馏脱

色和不脱色猝灭校正两种方法预处理尿样后进行液闪测量 , 并
统计分析两者测量结果 , 为尿氚常规监测找到一种快速 、方便

而又可靠的制样和测量方法。

1　主要试剂和仪器
1.1　试剂 　水溶性含 3H薄片(活度 3.41kBq, 标准偏差

0.10%), 由芬兰 Wallac公司提供;OptiPhaseHiSafe3闪烁液 ,
闪烁纯 , 美国 PerkinElmer公司产品;高锰酸钾 (纯度 ≥

99.5%), 过硫酸钾(纯度≥99.5%), 氢氧化钠(纯度≥96.0%)
上海试剂总厂提供;无氚水(用去离子水代替)。

1.2　仪器　芬兰 Wallac公司的 Quantulus1220 UltraLowLevel
液闪计数器;国产 202A-S2型数显电热恒温干燥箱 , 工作温度

50 ～ 300℃;Sartorius公司的 BP221S型电子天平(Max220g, d=
0.1mg)。

2　实验方法

2.1　采样　秦山二期小修期间水池边 5名工作人员跟踪取

样 ,上班前和下班后各取样一次 , 计 5d, 停止在水池边工作后连

续 10d中午取样 ,每次约留 200ml尿样 , 采样杯为广口带盖塑

料杯。
2.2　制样方法　将这五个人的尿样分成 AB两份 ,分别用于自

由氚水和全氚的测量。 A样用高锰酸钾祛色蒸馏法处理:取
30ml尿样加 0.04g高锰酸钾和 0.04g氢氧化钠震荡后蒸馏约

20min;B样采用加过硫酸钾氧化回流蒸馏法:取 30ml尿样加
6g过硫酸钾氧化回流 30min, 煮沸 10 ～ 15min。 制样时弃去前

2ml蒸馏液 , 取 8ml蒸馏液和 12ml闪烁液于 20ml去钾玻璃瓶
中 ,震荡约 3min, 放入液闪计数器样品室避光保存 12h。 蒸馏

装置如下。

图 1　氧化回流装置

2.3　样品测量　首先刻度液闪仪器效率 , 将配制好的无氚水

和标准氚水样品放入液闪计数器内 , 启动该仪器的操作软件 ,
设置好各项参数后进行测量。其中无氚水本底样品测 2个循

环 ,每个循环测 30min;标准氚水测 2个循环 , 每个循环测
30min。然后 ,将 120瓶制备好的尿样先作标记 , 再陆续放入液

闪计数器中测量 ,每个样品测 1个循环 , 每个循环测 30min。测
量结束后 ,启动该液闪仪器自带的 “EasyView”分析软件 , 在谱

计算工作表内会显示包括 cpm、dpm在内的各种测量分析结果 ,
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同时在谱显示子界面出现每个测量样品的谱形。 我们可以将
所需数据转化成 Excel格式后输出和保存。用公式(1)计算尿

氚浓度:

　　C=
N

E· V· 60
(1)

式中:C为尿氚浓度 , Bq/ml;N为尿样净计数率 , min-1;E
为仪器对该样品的计数效率;V为尿样体积 , ml。

3　实验结果

3.1　方法最低探测下限　常规蒸馏脱色法和不脱色猝灭校正

法的最低探测下限由公式 L0 =
3· Rb/tb
E· V

计算给出。 式中 , LD

为探测下限 , Bq/L;Rb为无氚水样的本底计数率 , s
-1;tb为测量

时间 , s;E为仪器对氚的计数效率;V为尿样体积 , L。 测得 Rb
=0.0647, tb=1800, E蒸 =16.6%, V=8×10 -3经上式计算得到

常规蒸馏脱色法的最低探测下限为 13.54 Bq/L。而不脱色猝
灭校正法的最低探测下限则因人而异 ,范围从 15.68 ～ 188.87

Bq/L。由此可见 ,在制样体积比和测量条件相同情况下 , 蒸馏
脱色法的最低探测下限是肯定低于不脱色法的。 因为不脱色

的尿样由于颜色杂质的猝灭效应降低了仪器的探测效率 [ 7] 。
图 2给出十个人用两种不同方法对氚的计数效率。

图 2　两种不同方法测氚的技术效率比较

3.2　两种方法测量结果比较　对上述尿样分别用两种方法进
行测定后 , 结果列于表 1。假定两种方法测定结果的差值的总

体均数 μ=0,对两组结果进行统计分析配对资料的 t检验 , 结
果为:n=57, 结果差值的标准差 Sd=0.6195, t=0.664。查 t分

布表知 t(0.05, 56)=2.021, 故 t<t(0.05, 56), 说明两种方法
测定结果没有明显差异。

4　讨论
(1)实验中几组尿样测量值出现低于探测下限的情况是由

于该测量对象体内的尿氚浓度值接近于本底水平 , 而且本实验
所用的无氚水是由去离子水代替的 , 而非 2 400m下深井无氚

本底水 , 所以本底偏高。
(2)从图 2可以看到 , 用不脱色猝灭校正法算得每人的计

数效率各不相同 , 这是每个人尿液的颜色杂质猝灭效应不同所
致。过低的计数效率会增大探测下限 , 今后实验可通过延长测

量时间 、增加测量循环次数 、适当降低尿样和闪烁液的制样体
积比等措施提高氚计数效率 ,降低探测下限。

(3)在采用不脱色猝灭校正法时 , 配制加标用氚水浓度应

控制在 50 ～ 102Bq/g为宜 , 因为加入标准氚水体积过大(稀释
猝灭)和过小(系统误差)都会影响效率校正的准确度 , 从而影

响尿氚浓度值的推算 。另外 , 测量条件及环境条件在整个制样
和测量期间应保持一致。

5　结论

经上述两种不同尿样预处理后测得的尿氚结果差异无统

计学意义 , 均可用于核设施工作人员及涉氚工作人员的常规检
测。但不脱色猝灭校正法在操作上要比常规蒸馏脱色法更为

简捷且省时省力 ,适合对大量样本进行短时间的制样 、测量 、分
析。而且从探测下限来说 , 不脱色猝灭校正法可以满足辐射防

护目的的尿氚监测和内照射剂量评价要求 ,因此不脱色猝灭校
正法可作为尿中氚含量常规监测的主要方法。

表 1　不脱色猝灭校正法和常规蒸馏脱色法测定尿中氚浓度比较

样品

编号

尿样中氚浓度(Bq/ml)

蒸馏法
1)
校正法

2)
两者差值

样品

编号

尿样中氚浓度(Bq/ml)

蒸馏法
1)
校正法

2)
两者差值

1 0.75 0.67 0.08 30 4.21 3.31 0.90

2 0.63 0.81 -0.18　 31 0.13 0.08 0.05

3 0.79 1.40 -0.61　 32 0.40 0.28 0.12

4 0.70 2.02 -1.32　 33 1.12 0.88 0.24

5 0.82 2.62 -1.80　 34 1.88 1.47 0.41

6 0.67 3.40 -2.73　 35 2.81 2.08 0.73

7 0.05 0.21 -0.16　 36 3.47 2.67 0.80

8 0.28 0.42 -0.14　 37 0.07 0.05 0.02

9 0.98 0.98 0.00 38 0.32 0.25 0.07

10 1.47 1.63 -0.16　 39 1.11 0.84 0.27

11 2.41 2.20 0.21 40 1.85 1.45 0.40

12 3.02 2.86 0.16 41 2.72 2.04 0.68

13 0.11 0.09 0.02 42 3.36 2.74 0.62

14 0.37 0.29 0.08 43 0.26 0.96 -0.70　

15 0.95 0.89 0.06 44 0.10 1.62 -0.62　

16 1.74 1.45 0.29 45 1.78 2.28 -0.50　

17 2.33 2.10 0.23 46 2.66 2.91 -0.25　

18 3.00 2.71 0.29 47 3.35 3.31 0.04

19 0.59 0.78 -0.19　 48 0.29 0.29 0.00

20 0.84 1.07 -0.23　 49 1.06 0.78 0.28

21 1.36 1.59 -0.23　 50 1.80 1.50 0.30

22 2.07 2.27 -0.20　 51 2.67 2.07 0.60

23 2.61 2.87 -0.26　 52 3.49 2.69 0.80

24 3.71 3.65 0.06 53 0.25 0.18 0.07

25 0.78 0.49 0.29 54 1.05 0.81 0.24

26 1.11 0.67 0.43 55 1.78 1.40 0.38

27 1.77 1.28 0.49 56 2.74 1.99 0.75

28 2.53 1.79 0.74 57 3.27 2.84 0.43

29 3.23 2.53 0.70

注:1)为常规蒸馏脱色法;2)为不脱色猝灭校正法。
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