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前 言

为贯彻《中华人民共和国环境保护法》和《中华人民共和国放射性污染防治法》，保护环境，保障

人体健康，规范环境监测方法，制定本标准。

本标准规定了测定水和生物样品灰中锶-90 的放射化学分析方法。

本标准是对《水中锶-90 的放射化学分析方法 二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法》（GB 6766-86）、

《水中锶-90的放射化学分析方法 发烟硝酸沉淀法》（GB 6764-86）、《水中锶-90的放射化学分析方法 离

子交换法》（GB 6765-86）、《生物样品灰中锶-90 的放射化学分析方法 二-（2-乙基己基）磷酸酯萃取

色层法》（GB 11222.1-89）四项标准的整合修订，所采用的分析方法原理与原标准基本一致。

《水中锶-90 的放射化学分析方法 二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法》（GB 6766-86）首次发布

于 1986 年，原标准起草单位为核工业部辐射防护研究所；《水中锶-90 的放射化学分析方法 发烟硝酸

沉淀法》（GB 6764-86）首次发布于 1986 年，原标准起草单位为国营八二一厂、核工业部辐射防护研究

所和中国原子能研究院；《水中锶-90 的放射化学分析方法 离子交换法》（GB 6765-86）首次发布于 1986

年，原标准起草单位为西南核物理和化学研究所、核工业部辐射防护研究所、中国原子能研究院；《生

物样品灰中锶-90 的放射化学分析方法 二-（2-乙基己基）磷酸酯萃取色层法》（GB 11222.1-89）首次

发布于 1989 年，原标准起草单位为中国辐射防护研究院。本次为第一次修订。修订的主要内容如下：

——对四项原标准进行了整合，合并为一项标准；

——增加了对空白实验的要求；

——对原标准方法中部分内容表述进行了修订。

本标准自实施之日起，原国家环境保护局 1986 年 9 月 4日批准、发布的三项国家环境保护标准《水

中锶-90 的放射化学分析方法 二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法》（GB 6766-86）、《水中锶-90 的放射

化学分析方法 发烟硝酸沉淀法》（GB 6764-86）和《水中锶-90 的放射化学分析方法 离子交换法》（GB

6765-86），以及原国家环境保护局 1989 年 3 月 16 日批准、发布的一项国家环境保护标准《生物样品灰

中锶-90 的放射化学分析方法 二-（2-乙基己基）磷酸酯萃取色层法》（GB 11222.1-89）废止。

本标准的附录 A 和附录 B 为资料性附录。

本标准由环境保护部核设施安全监管司、科技标准司组织制订。

本标准主要起草单位：环境保护部辐射环境监测技术中心（浙江省辐射环境监测站）。

本标准环境保护部 2016 年 10 月 12 日批准。

本标准自 2016 年 11 月 01 日起实施。

本标准由环境保护部解释。
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水和生物样品灰中锶-90 的放射化学分析方法

1 适用范围

本标准规定了测定水和生物样品灰中锶-90的放射化学分析方法。

本标准中的二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法适用于水和动、植物灰中锶-90 的测定；发

烟硝酸沉淀法和离子交换法适用于水中锶-90的测定。

本方法的测量范围为：水中锶-90 的活度浓度为 10-2~10Bq/L，动、植物灰中锶-90 的活度

为 10-1~10Bq。

2 规范性引用文件

本标准内容引用了下列文件中的条款。凡是不注日期的引用文件，其有效版本适用于本标

准。

GB/T 6379 测量方法与结果的准确度（正确度与精密度）

HJ 493 水质采样样品的保存和管理技术规范

HJ/T 61 辐射环境监测技术规范

3 二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法

3.1 方法原理

样品中锶-90的活度根据与其处于放射性平衡的子体核素钇-90的活度来确定。

3.1.1 快速法：样品经预处理，调节酸度后，其溶液通过涂有二-（2-乙基己基）磷酸（简称

HDEHP）的聚三氟氯乙烯（简称 kel-F）色层柱吸附钇，再以 1.5mol/L 硝酸淋洗色层柱，洗脱

钇以外的其他被吸附的锶、铯、铈、钷等离子，并以 6mol/L硝酸解吸钇，以草酸钇沉淀的形式

进行β计数和称重。

3.1.2 放置法：样品的前处理方法与快速法同。调节溶液酸度后，通过 HDEHP-kel-F 色层柱，

除去钇、铁和稀土等元素。将流出液放置 14d以上，使钇-90与锶-90达到放射性平衡，再次通

过色层柱，分离和测定钇-90。

3.2 试剂和材料

除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的或专业标准的分析试剂和蒸馏水或同等纯度
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的水。试剂中放射性物质的活度应保证空白样品测得的计数率不超过探测仪器本底的统计误差。

3.2.1 二-（2-乙基己基）磷酸（C16H35O4P）：化学纯，含量不少于 95%，ρ=0.969~0.975g/mL。

3.2.2 正庚烷（C7H16）：ρ=0.681~0.687g/mL。

3.2.3 聚三氟氯乙烯粉（kel-F）：60~100目。

3.2.4 硝酸：质量分数为 65.0%~68.0%。

3.2.5 过氧化氢：质量分数不低于 30%。

3.2.6 草酸。

3.2.7 无水乙醇：质量分数不低于 95%。

3.2.8 盐酸：质量分数为 36.0%~38.0%。

3.2.9 精密试纸：pH=0.5~5.0。

3.2.10 氢氧化铵（或氨水）：质量分数为 25.0%~28.0%。

3.2.11 氢氧化铵（或氨水）：无二氧化碳。

3.2.12 硝酸：（1+1.5）。

3.2.13 硝酸：（1+9）。

3.2.14 硝酸：c=0.1mol/L。

3.2.15 碳酸铵。

3.2.16 饱和碳酸铵溶液。

3.2.17 饱和草酸溶液

称取 110g草酸溶于 1L水中，稍许加热，不断搅拌，冷却后置于试剂瓶中。

3.2.18 草酸溶液：质量分数为 0.5%。

3.2.19 王水：将盐酸（3.2.8）与硝酸（3.2.4）按体积比 3:1混合。

3.2.20 HDEHP-正庚烷溶液：将 HDEHP（3.2.1）与正庚烷（3.2.2）按体积比 1:4混合。

3.2.21 盐酸：（1+5）。

3.2.22 盐酸：c=0.1mol/L。

3.2.23 锶载体溶液（约 50mg Sr/mL）

3.2.23.1 配制方法：称取 153g氯化锶（SrCl2·6H2O）溶解于硝酸（3.2.14）中，转入 1L容量

瓶内，并用硝酸（3.2.14）稀释至刻度。

3.2.23.2 标定方法：取 4份 2.00mL锶载体溶液（3.2.23.1）分别置于烧杯中，加入 20mL 水，

用氢氧化铵（3.2.10）调节溶液 pH至 8.0，加入 5mL饱和碳酸铵溶液（3.2.16），加热至将近沸

腾，使沉淀凝聚、冷却。用已称重的 G4玻璃砂芯漏斗抽吸过滤，用水和无水乙醇（3.2.7）各

10mL洗涤沉淀。在 105℃烘干 1h。冷却，称重，直至恒重。
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3.2.24 锶标准溶液（约 100μg Sr/mL）

准确移取 1.00mL锶载体溶液（3.2.23）至 500mL容量瓶中，用硝酸（3.2.14）稀释至刻度。

3.2.25 钇载体溶液（约 20mg Y/mL）

3.2.25.1 配制方法：称取 86.2g 硝酸钇[Y（NO3）3·6H2O]加热溶解于 100mL 硝酸（3.2.12）

中，转入 1L容量瓶内，用水稀释至刻度。

3.2.25.2 标定方法：取 4份 2.00mL钇载体溶液（3.2.25.1）分别置于烧杯中，加入 30mL水和

5mL饱和草酸溶液（3.2.17），用氢氧化铵（3.2.10）调节溶液 pH至 1.5。在水浴中加热，使沉

淀凝聚。冷却至室温。沉淀过滤在置有定量滤纸的三角漏斗中，依次用水、无水乙醇（3.2.7）

各 10mL洗涤。取下滤纸置于瓷坩埚中，在电炉上烘干，炭化后，置于 900℃马福炉中灼烧 30min。

在干燥器中冷却。称重，直至恒重。

3.2.26 锶-90-钇-90标准溶液（约 10Bq/mL）：在 0.1mol/L的硝酸介质中。

3.2.27 镧溶液：质量分数为 5%

将 15.5g硝酸镧[La（NO3）3·6H2O]溶于水中，加入几滴硝酸（3.2.4），转入 100mL 容量

瓶中，用水稀释至刻度。

3.3 仪器和设备

3.3.1 低本底β测量仪。

3.3.2 分析天平，可读性 0.1mg。

3.3.3 原子吸收分光光度计。

3.3.4 HDEHP-kel-F 色层柱（内径 8~10mm，高约 150mm）

色层粉的制备：称取 3.0g kel-F粉（3.2.3）放入 50mL烧杯中，加入 5.0mL HDEHP-正庚烷

溶液（3.2.20）反复搅拌，放置 10h以上。在 80℃下烘至呈松散状。

装柱：色层柱的下部用玻璃棉填充，关紧活塞。将上述制备好的色层粉用硝酸（3.2.14）移

入柱内。打开活塞，让色层粉自然下沉。柱内保持一定的液面高度。备用。

注：每次使用后用 50mL硝酸（3.2.12）洗涤柱子，流速为 1mL/min。用水洗涤至流出液的

pH为 1.0。

3.3.5 可拆卸式漏斗。

3.3.6 烘箱。

3.3.7 马福炉。

3.3.8 离心机，最大转速 4000r/min，容量 100mL×4。

3.3.9 一般实验室常用仪器。
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3.4 样品的采集和保存

按照 HJ 493和 HJ/T 61中的相关规定进行样品的采集和保存。

3.5 分析步骤

3.5.1 样品的前处理

水样

3.5.1.1 取水样 1~50L，用硝酸调节 pH=1.0，加入 2.00mL 锶载体溶液（3.2.23）和 1.00mL 钇

载体溶液（3.2.25），钙含量少的样品，应加入适量钙。用氨水调节 pH至 8~9，搅拌下每升水样

加入 8g碳酸铵。水样加热至将近沸腾，使沉淀凝聚，取下冷却，静置过夜。

3.5.1.2 用虹吸法吸去上层清液，将余下部分离心，或者在布式漏斗中通过中速滤纸过滤，用

质量分数为 1%碳酸铵溶液洗涤沉淀。弃去清液。沉淀转入烧杯中，逐滴加入 6mol/L硝酸至沉

淀完全溶解，加热，滤去不溶物。滤液用氨水调节 pH至 1.0。

生物灰样

3.5.1.3 称取 5~30g灰样，准确到 0.01g，置于 100mL瓷坩埚内，加入 2.00mL锶载体溶液（3.2.23）

和 1.00mL钇载体溶液（3.2.25）。用少许水润湿后，加入 5~10mL硝酸（3.2.4），3mL过氧化氢

（3.2.5）。置于电热板上蒸干。移入 600℃马福炉中灼烧至试样无炭黑为止。

3.5.1.4 取出试样，冷却至室温。用 30~80mL 盐酸（3.2.21）加热浸取两次。经离心或过滤后，

浸取液收集于 250mL烧杯中。再用盐酸（3.2.22）洗涤不溶物和容器。离心或过滤。洗涤液并

入浸取液中。弃去残渣。

3.5.1.5 加入 5~15g草酸（3.2.6），用氢氧化铵（3.2.10）调节溶液的 pH至 3。在水浴中加热 30min。

冷却至室温。

3.5.1.6 用中速滤纸过滤沉淀，用 20mL草酸溶液（3.2.18）洗涤沉淀两次。弃去滤液。将沉淀

连同滤纸移入 100mL瓷坩埚中，在电炉上烘干，炭化后，移入马福炉保持在 600℃中灼烧 1h。

3.5.1.7 取出坩埚，冷却。先用少量硝酸（3.2.12）溶解沉淀，直至不再产生气泡为止。再加入

40mL硝酸（3.2.13）使沉淀完全溶解。溶解液用慢速滤纸过滤，滤液收集于 150mL烧杯中，用

硝酸（3.2.13）洗涤沉淀和容器，洗涤液经过滤后合并于同一烧杯中，弃去残渣。滤液体积控制

在 60mL左右。

3.5.2 样品的分离纯化

快速法

3.5.2.1 溶液以 2mL/min 流速通过 HDEHP-kel-F 色层柱（3.3.4）。记下从开始过柱至过柱完毕
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的中间时刻，作为锶、钇分离时刻。

3.5.2.2 流出液收集于 150mL烧杯中。用 40mL 硝酸（3.2.13）以 2mL/min 流速淋洗色层柱，

收集前面的 10mL流出液合并于同一个 150mL烧杯中。保留该流出液（称为流出液 A）供放置

法用。弃去其余流出液。

3.5.2.3 用 30mL硝酸（3.2.12）以 1mL/min流速解吸钇，解吸液收集于 100mL烧杯中。

3.5.2.4 向解吸液加入 5mL饱和草酸溶液（3.2.17），用氢氧化铵（3.2.10）调节溶液 pH至 1.5~2.0，

水浴加热 30min，冷却至室温。

3.5.2.5 在铺有已恒重的慢速定量滤纸的可拆卸式漏斗上抽吸过滤。依次用草酸溶液（3.2.18）、

水和无水乙醇（3.2.7）各 10mL洗涤沉淀。

3.5.2.6 沉淀在 45~50℃下干燥至恒重。按草酸钇[Y2（C2O4）3·9H2O]的分子式计算钇的化

学回收率。只进行试样的快速法测定时，放置法步骤可以省去。

放置法

3.5.2.7 使用由本标准 3.5.2.2步骤得到的流出液 A，用氢氧化铵（3.2.10）调节 pH至 1.0，以

2mL/min流速通过 HDEHP-kel-F 色层柱（3.3.4）。流出液收集于 100mL容量瓶中，用 10mL硝

酸（3.2.14）淋洗色层柱，流出液并入同一容量瓶中。

3.5.2.8 向本标准 3.5.2.7步骤中的容量瓶中加入 1.00mL钇载体溶液（3.2.25），用硝酸（3.2.14）

稀释至刻度。记下体积 V0，取出 1.00mL溶液（记下体积为 V1）至 50mL容量瓶中，保留此溶

液（称为溶液 B）供本标准 3.5.2.9步骤用。保留余下的溶液（称为溶液 C），供本标准 3.5.2.10

步骤用。

3.5.2.9 锶化学回收率的测定

3.5.2.9.1 向本标准 3.5.2.8步骤保留的溶液 B加入 3.0mL镧溶液（3.2.27）和 1.0mL硝酸（3.2.4），

用水稀释至刻度。记下体积 V2。在原子吸收分光光度计上测定其吸光值。

3.5.2.9.2 工作曲线的绘制：向 7个 50mL容量瓶中分别加入 0，2.50，5.00，10.0，15.0，20.0

和 25.0mL锶标准溶液（3.2.24），分别加入 3.0mL镧溶液（3.2.27），用硝酸（3.2.14）稀释至刻

度。在原子吸收分光光度计上测定吸光值。以吸光值为纵坐标，锶浓度为横坐标，绘制工作曲

线。

3.5.2.9.3 根据试样溶液的吸光值从工作曲线上查出锶浓度。按照公式（1）计算锶的回收量。

1

20

1000V
VCV

q  …………………………………………….（1）

式中：

q——锶的回收量，mg；
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C——从工作曲线上查得的锶浓度，μg/mL；

V0——3.5.2.8中试样溶液稀释后的体积，mL；

V1——从 V0中吸取的溶液体积，mL；

V2——将 V1再次稀释后的体积，mL；

1000——将微克变成毫克的转换系数。

3.5.2.9.4 按照公式（2）计算锶的化学回收率。

0q
qYSr  …………………………………………….（2）

式中：

Ysr——锶的化学回收率；

q0——向试样中加入锶载体的量，mg；

q——公式（1）计算得到的锶的回收量，mg。

3.5.2.10 将本标准 3.5.2.8步骤得到的溶液 C放置 14d以上。然后以 2mL/min流速通过色层柱

（3.3.4）。记下从开始过柱至过柱完毕的中间时刻，作为锶、钇分离时刻。用 40mL硝酸（3.2.13）

以 2mL/min流速淋洗色层柱。弃去流出液。如果试样中锶-90的活度较高，溶液 C的放置时间

可以少于 14d。

3.5.2.11 使用本标准 3.5.2.3～3.5.2.6步骤规定的方法操作。如果只进行样品的放置法测定时，

本标准 3.5.2.1～3.5.2.6 步骤可以省去。这时本标准 3.5.2.7 步骤中的流出液 A 由本标准 3.5.1.2

或 3.5.1.7步骤得到的滤液代替。并且在本标准 3.5.1.1或 3.5.1.3步骤中不必加入钇载体溶液。

3.5.3 测量

3.5.3.1 将沉淀连同滤纸固定在测量盘上，在低本底β测量仪上计数。记下测量进行到一半的

时刻。快速法按结果计算 7.2的公式（4）计算锶-90的含量，放置法按结果计算 7.2的公式（5）

计算锶-90的含量。

3.5.3.2 测量锶-90-钇-90检查源的计数率，以便检验测量仪器的探测效率是否正常。

4 发烟硝酸沉淀法

4.1 方法原理

用发烟硝酸沉淀法除去水样中钙和大部分其他干扰离子，用铬酸钡沉淀除去镭、铅和钡，

用氢氧化铁沉淀除去其他裂变产物。放置 14d后分离测量钇-90的β计数，从而确定锶-90的放

射性活度浓度。
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4.2 试剂和材料

除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的或专业标准的分析试剂和蒸馏水或同等纯度

的水。试剂中放射性物质的活度应保证空白样品测得的计数率不超过探测仪器本底的统计误差。

4.2.1 铬黑 T指示剂：称取 0.5g铬黑 T和 25g氯化钾于玛瑙研钵体中磨细，装瓶置于干燥器中

备用。

4.2.2 锶滴定液

称取 15.8290g乙二胺四乙酸二钠（简称 EDTA二钠），用 pH=10的氨水溶液溶解，移入 1L

容量瓶中。再称取 0.2017g镁粉（含量 99.9％以上）于烧杯中，滴加 1mol/L盐酸使其完全溶解。

将此溶液移入上述容量瓶中，用 pH=10的氨水溶液稀释到标线。此溶液 1.00mL相当于 3.00mg

锶。

4.2.3 锶载体溶液（约 50mg Sr/mL）

4.2.3.1 配制方法：称取 153g氯化锶[SrCl2·6H2O]溶解于 0.1mol/L 的硝酸溶液中并稀释至 1L。

4.2.3.2 标定方法：吸取四份 2.00mL锶载体溶液（4.2.3.1）分别置于锥形瓶中，加入 50mL水、

5mL 1：3三乙醇胺溶液、10mL pH10缓冲溶液（4.2.13）和少许铬黑 T指示剂（4.2.1），用锶滴

定液（4.2.2）滴定至溶液由红色转变为蓝色。

4.2.4 EDTA二钠溶液

称取 8.3746g EDTA二钠，用氨水溶解，移入 1L容量瓶中，用水稀释至标线。此溶液 1.00mL

相当于 2.00mg钇。

4.2.5 锌滴定液

称取1.4746g锌片（含量99.9％以上）溶于1:1盐酸中，移入1L容量瓶，用体积分数为1％盐

酸溶液稀释至标线。此溶液1.00mL相当于2.00mg钇。

4.2.6 钇载体溶液（约 20mg Y/mL）

4.2.6.1 配制方法：称取 86.2g硝酸钇[Y（NO3）3·6H2O]加热溶解于 100mL 6mol/L 硝酸中，

转入 1L容量瓶内，用水稀释至标线。

4.2.6.2 标定方法：吸取四份 1.00mL钇载体溶液（4.2.6.1）分别置于锥形瓶中，依次加入 15.00mL

EDTA二钠溶液（4.2.4）和 5mL 1:3 三乙醇胺溶液，用氨水调节溶液至 pH8~9。加入 50mL 水

和少许铬黑 T指示剂（4.2.1）。用锌滴定液（4.2.5）滴定至溶液由蓝色转变为红色。

4.2.7 氯化钡溶液

称取35.57g氯化钡[BaCl2·2H2O]溶于0.1mol/L盐酸中并稀释至1L。此溶液1.00mL含20.0mg

钡。
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4.2.8 氨水：无二氧化碳。

4.2.9 三氯化铁溶液：10mg Fe/mL，2mol/L盐酸介质。

4.2.10 乙酸－乙酸铵洗涤液

吸取1mL 6mol/L乙酸和2mL 6mol/L乙酸铵溶液于60mL水中。

4.2.11 浓硝酸：含量为 65~68％。

4.2.12 发烟硝酸：含量 90％以上。

4.2.13 缓冲溶液（pH=10）

称取67.5g氯化铵溶于200mL水中，加入氨水570mL，用水稀释到1000mL。

4.2.14 锶-90-钇-90标准溶液：锶-90活度浓度约 10Bq/mL。

4.3 仪器和设备

4.3.1 低本底β测量仪。

4.3.2 分析天平，可读性 0.1mg。

4.3.3 离心机。

4.3.4 可拆卸式漏斗。

4.3.5 一般实验室常用仪器。

4.4 样品的采集和保存

按照HJ 493和HJ/T 61中的相关规定进行样品的采集和保存。

4.5 分析步骤

4.5.1 取水样 1~5L，用硝酸调节水样的 pH至 1，加入 2.00mL锶载体溶液（4.2.3）。加热至 50℃

左右，用氨水调节水样的 pH至 8~9，搅拌下加入 15g碳酸铵。继续加热溶液至将近沸腾，使沉

淀凝聚，取下冷却，静置 5h以上。

4.5.2 吸去上层清液。把沉淀转入离心管中，离心，弃去上层清液。逐滴加入 15mL 浓硝酸

（4.2.11），将沉淀溶解。加入 15mL发烟硝酸（4.2.12），在沸水浴中加热至无二氧化氮黄烟冒

出。取出离心管置于冷水中冷却到室温。离心，弃去上层清液。

4.5.3 搅拌下徐徐加入 40mL无水乙醇，离心，弃去上层清液。再重复操作一次。

4.5.4 用 15mL水溶解硝酸盐沉淀，加 0.5mL 三氯化铁溶液（4.2.9）。置于沸水浴中 5min，取

出离心管。用氨水（4.2.8）调节溶液的 pH至 8~9。再置于沸水浴中 3min，不断搅拌。取出，

趁热离心分离。将上层清液倾入盛有 1mL氯化钡溶液（4.2.7）的烧杯中。记录弃去氢氧化铁沉

淀的时刻，作为钇-90开始生长的时刻。
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4.5.5 用氨水调节溶液的 pH至 7。加入 1mL 6mol/L 乙酸溶液和 2mL 6mol/L 乙酸铵溶液。加

热至 90℃左右，搅拌下加入 2mL 0.6mol/L 铬酸钠溶液。继续加热至溶液澄清。取下冷却，过

滤，用乙酸-乙酸铵洗涤液（4.2.10）洗涤沉淀，弃去沉淀。如果已知样品中无钡-140存在，可

省去本步骤。

4.5.6 将溶液加热至 80℃左右，用氨水调节溶液 pH至 8~9，加入 5mL饱和碳酸钠溶液，继续

加热溶液至将近沸腾，使沉淀凝聚。取下，置于冷水浴中冷却至室温。在可拆卸式漏斗上抽滤

沉淀。将沉淀用 2mol/L的盐酸溶解于烧杯中。

4.5.7 加入 1.00mL钇载体溶液（4.2.6）和 30mL水。放置 14d。

4.5.8 将放置 14d后的溶液转移至离心管中，煮沸 2min，用氨水（4.2.8）调节溶液的 pH至 8，

继续加热至沉淀凝聚。取出离心管，放入冷水中，冷却到室温。离心，将上层清液倾入烧杯中。

记下锶、钇分离时刻。

4.5.9 用 2mol/L 硝酸溶解沉淀，加入 30mL水，按本标准 4.5.8步骤重复沉淀一次。将两次上

层清液合并，按本标准 4.2.3.2步骤所述的标定锶载体溶液的方法测定锶含量。计算锶的化学回

收率。

4.5.10 向离心管中加入 2mol/L硝酸至沉淀溶解，加入 20mL水，调节溶液 pH至 1.5~2.0，将

离心管置于沸水浴中 2min，搅拌下滴加 5mL饱和草酸，继续加热至草酸钇沉淀凝聚。将离心

管置于冷水浴中，冷却至室温。

4.5.11 沉淀在可拆卸式漏斗上抽滤，依次用质量分数为 0.5％草酸溶液和无水乙醇各 10mL洗

涤沉淀。将沉淀连同滤纸固定在测量盘上，在低本底β测量仪上测量钇-90 的β计数，记下测

量时间。

4.5.12 将测量后的样品放入烧杯中，按本标准 4.2.6.2步骤所述的标定钇载体溶液的方法测定

钇的含量。计算钇的化学回收率。

4.5.13 按结果计算 7.2的公式（5）计算锶-90的含量。

5 离子交换法

5.1 方法原理

用乙二胺四乙酸二钠（简称 EDTA二钠）和柠檬酸两种络合剂将水样中钙、镁等络合，调

节溶液 pH至 4.5~5.0，使绝大部分钙通过阳离子交换柱，而锶和部分钙被树脂吸附。再用不同

浓度和 pH的 EDTA-乙酸胺溶液先后淋洗钙和锶。向含锶的流出液中加入铜盐，将锶从 EDTA

和柠檬酸的络合物中置换出来，进行碳酸盐沉淀，放置 14d 后分离出钇，通过测定钇-90 的β
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活度来确定水中锶-90的浓度。

5.2 试剂和材料

除非另有说明，分析时均使用符合国家标准的或专业标准的分析试剂和蒸馏水或同等纯度

的水。试剂中放射性物质的活度应保证空白样品测得的计数率不超过探测仪器本底的统计误差。

5.2.1 锶载体溶液（约 50mg Sr/mL）

按本标准“二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法”中 3.2.23步骤所述进行配制和标定。

5.2.2 钇载体溶液（约 20mg Y/mL）

按本标准“二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法”中 3.2.25步骤所述进行配制和标定。

5.2.3 钡载体溶液（约 20mg Ba/mL）

称取 35.57g氯化钡（BaCl2·2H2O）溶于 0.1mol/L盐酸中并稀释至 1L。

5.2.4 三氯化铁溶液：浓度约 10mg Fe/mL。

5.2.5 氨水：无二氧化碳。

5.2.6 柠檬酸溶液：质量分数为 5%。

5.2.7 氯化钠溶液：质量分数为 20%。

5.2.8 EDTA二钠溶液：质量分数为 10%。

5.2.9 氨缓冲溶液

称取 20g氯化铵溶于 50mL蒸馏水中，加入 100mL浓氨水，用水稀释至 1L。

5.2.10 铬黑 T溶液

称取 100mg 铬黑 T溶于 10mL氨缓冲溶液（5.2.9）中，用无水乙醇稀释到 20mL。有效期

一个月。

5.2.11 732苯乙烯型强酸性阳离子交换树脂（强酸 1×2），50~100目。

5.2.11.1 树脂的处理：用水浸泡 10h以上，再用 6mol/L盐酸浸泡两次，每次 4h。用水洗至中

性。

5.2.11.2 树脂的装柱：量取 50mL湿树脂（5.2.11.1），用水装入交换柱中，柱的上下部均用玻

璃毛填充。用 200mL氯化钠溶液（5.2.7）以 3mL/min 的流速通过交换柱。用 200mL水淋洗，

备用。

5.2.11.3 树脂的再生：依次用 100mL 水、200mL 6mol/L盐酸、200mL水、200mL氯化钠溶液

（5.2.7）和 200mL水以 3mL/min流速淋洗交换柱。

5.2.12 钙淋洗剂

称取 38g EDTA二钠和 25g乙酸铵溶于 1L水中，用 6mol/L的氢氧化钠溶液和 6mol/L的盐
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酸溶液调节溶液 pH至 4.4（用 pH计测量）。

5.2.13 草酸-草酸铵溶液：向饱和草酸铵溶液中滴加饱和草酸溶液，调节 pH至 4.0~4.5。

5.2.14 锶解吸剂

称取 38g EDTA二钠和 55g乙酸铵溶于 1L水中，用 6mol/L的氢氧化钠溶液和 6mol/L的盐

酸溶液调节溶液 pH至 5.5~6.0（用 pH计测量）。

5.2.15 钡淋洗剂

称取 38g EDTA二钠溶于 1L水中，用 6mol/L的盐酸溶液和 6mol/L的氢氧化钠溶液调节溶

液 pH至 9.0。

5.3 仪器和设备

5.3.1 低本底β测量仪。

5.3.2 分析天平，可读性 0.1mg。

5.3.3 离心机，0~4000r/min，4×15mL。

5.3.4 交换柱，内径 18mm，高 300mm。

5.3.5 pH计。

5.3.6 烘箱。

5.3.7 马福炉。

5.3.8 一般实验室常用仪器。

5.4 样品的采集和保存

按照 HJ 493和 HJ/T 61中的相关规定进行样品的采集和保存。

5.5 分析步骤

5.5.1 取澄清后的水样 1~40L，加入 2.00mL锶载体溶液（5.2.1）和 1.00mL钡载体溶液（5.2.3），

加入 EDTA二钠溶液（5.2.8）和等体积的柠檬酸溶液（5.2.6），直到钙、镁络合完全。再加入

20mL 2mol/L 乙酸和 2mol/L 乙酸按溶液，用 6mol/L 盐酸和 6mol/L 氢氧化钠溶液调节 pH 至

4.5~5.0。

5.5.2 溶液以 20mL/min的流速通过阳离子交换树脂柱。

5.5.3 用钙淋洗剂（5.2.12）以 8mL/min 的流速通过交换柱，流出液不时用草酸-草酸铵溶液

（5.2.13）检查，至无钙后继续通过 150mL钙淋洗剂（5.2.12）。

5.5.4 用 200mL锶解吸剂（5.2.14）以 4~5mL/min流速解吸锶，解吸液收集于烧杯中。

5.5.5 用 200mL钡淋洗剂（5.2.15）以 5mL/min 流速淋洗钡，弃去流出液。如果已知样品中无
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钡-140存在，可省去本步骤，同时在本标准 5.5.1步骤中也不必加入钡载体溶液。

5.5.6 在含锶的解吸液中加入 4~8g固体氯化铜，搅拌使其溶解，用氨水调节溶液至碱性（用

广泛 pH试纸检查）。再加入 5mL 氨水、2g结晶碳酸铵，加热至将近沸腾，冷却至室温。过滤，

弃去滤液，再用 20mL 水洗涤沉淀，用 10mL 2mol/L 硝酸溶解沉淀，并用水稀释至 30mL，加

入 1mL 氨水（5.2.5），调节溶液至碱性（用广泛 pH试纸检查）。趁热过滤，用约 10mL水洗涤

一次，弃去沉淀。记下日期和时间。作为钇-90开始生长的时刻。

5.5.7 将滤纸收集于烧杯中，加入 5mL 饱和碳酸铵溶液，加热至将近沸腾，冷却至室温。沉淀

过滤于可拆卸式漏斗内的已称重滤纸上，用水和无水乙醇各 10mL 洗涤沉淀，在 105℃烘干

15min，在干燥器内冷却 20min 后称重，计算锶的化学回收率。

5.5.8 将称重后的碳酸锶用约 10mL 2mol/L 硝酸溶解于烧杯中，加入 10mL 水和 1.00mL 钇载

体溶液（5.2.2），放置 14d以上。

5.5.9 将溶液煮沸几分钟，赶去二氧化碳，用氨水（5.2.5）调节溶液 pH至 8，继续加热 10min，

使沉淀凝聚，冷却到室温，离心，记下锶、钇分离的时刻。弃去上层清液。

5.5.10 在离心管中加入 2mol/L硝酸至沉淀溶解，用 20mL水稀释，用氨水（5.2.5）调节溶液

至碱性（用广泛 pH试纸检查）。离心，弃去上层清液。

5.5.11 在离心管中加入 2mol/L硝酸至沉淀溶解，溶液用水转移到 50mL烧杯中，用氨水调节

pH至 1.5~2.0，加入 5mL饱和草酸溶液，加热使沉淀凝聚，冷却到室温。沉淀在铺有已沉重滤

纸的可拆卸式漏斗上抽滤，先后用 10mL 水和 10mL无水乙醇洗涤，抽干，半小时后将沉淀和

滤纸固定在测量盘上，在低本底β测量仪上进行β计数。记下测量进行到一半的时刻。

5.5.12 沉淀在空气中风干 5h后称重，称至恒重。计算钇的化学回收率。

5.5.13 按结果计算 7.2的公式（5）计算锶-90的含量。

6 仪器刻度

6.1 用于测量钇-90活度的计数器应进行刻度，即确定测量装置对已知活度的钇-90的响应，它

可用探测效率来表示。其方法是：

6.1.1 向四个离心管中加入锶载体溶液（5.2.1）和钇载体溶液（5.2.2）各 1.00mL，再加入已知

活度的锶-90-钇-90标准溶液（3.2.26）和 30mL水。将离心管置于沸水浴中加热，用氨水（5.2.5）

调节溶液的 pH至 8，继续加热使沉淀凝聚。取出离心管置于冷水浴中，冷却至室温。离心，弃

去上层清液。记下锶、钇分离的时刻。

6.1.2 用 2mol/L硝酸溶解离心管中沉淀，加入 0.5mL锶载体溶液（5.2.1）和 30mL水。按本标
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准 6.1.1步骤的方法，用氨水（5.2.5）重复沉淀氢氧化钇一次。

6.1.3 向离心管中加入 2mol/L硝酸至沉淀溶解，加入 20mL水，调节溶液 pH至 1.5~2.0，将离

心管置于沸水浴中 2min，搅拌下滴加 5mL饱和草酸，继续加热至草酸钇沉淀凝聚。将离心管

置于冷水浴中，冷却至室温。

6.1.4 沉淀在可拆卸式漏斗上抽滤，依次用质量分数为 0.5％草酸溶液和无水乙醇各 10mL洗涤

沉淀。将沉淀连同滤纸固定在测量盘上，在低本底β测量仪上测量钇-90 的β计数，记下测量

时间。

6.1.5 将测量后的样品放入烧杯中，按本标准 3.2.25.2步骤所述的标定钇载体溶液的方法测定钇

的含量。计算钇的化学回收率。

6.1.6 按公式（3）计算测量仪器对钇-90的探测效率。

 23 tt
Y

f eDY
NE   …………………………………（3）

式中：

Ef——钇-90的探测效率，s-1·Bq-1；

N——样品源的净计数率，s-1；

D——锶-90-钇-90标准溶液的活度，Bq；

YY——钇的化学回收率；

 23 tte  ——钇-90的衰变因子。t2为锶、钇分离的时刻，h；t3为钇-90测量进行到一半的时

刻，h；λ＝0.693/T，T为钇-90的半衰期，64.2h。

6.2 在标定测量仪器的探测效率时，同时测量锶-90-钇-90检查源的计数率，以便在常规分析中

用锶-90-钇-90检查源来检验测量仪器的探测效率是否正常。

6.3 钇-90探测效率的测定亦可按如下方法进行：向四只烧杯中分别加入 30mL水、1.00mL钇

载体溶液（3.2.25）、1.00mL 锶载体溶液（3.2.23）和 2.00mL锶-90-钇-90 标准溶液（3.2.26）。

调节溶液 pH=1.0，以 2mL/min 流速通过 HDEHP-kel-F色层柱（3.3.4），记下开始过柱至过柱完

毕的中间时刻作为锶、钇分离时刻。以下按本标准 3.5.2.2~3.5.2.6步骤和 3.5.3步骤所述方法进

行钇-90的分离。在和样品源相同的条件下测得的计数率与经过化学回收率校正后的钇-90活度

之比值即为钇-90的探测效率。

7 结果计算

7.1 快速法测定锶-90时，按照公式（4）计算水中锶-90的活度浓度。
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   JeYmVE
NJ

A tt
Yf

23

0
 或

…………………………（4）

式中：

A——试样中锶-90的活度浓度，Bq/L（或 Bq/g）；

N——试样的净计数率，s-1；

J0——校准测量仪器的探测效率时测得的锶-90检验源的净计数率，s-1；

Ef——钇-90的探测效率，s-1·Bq-1；

V——分析水样的体积，L；（或 m——生物样品灰质量，g）；

J——测量试样时锶-90检验源的净计数率，s-1；

YY——钇的化学回收率；

 23 tte  ——钇-90的衰变因子。t2为锶、钇分离的时刻，h；t3为钇-90测量进行到一半的时

刻，h；λ＝0.693/T，T为钇-90的半衰期，64.2h。

7.2 放置法、发烟硝酸沉淀法和离子交换法测定锶-90时，按照公式（5）计算试样中锶-90的

活度浓度。

     JeeYYmVE
NJ

A ttt
YSrf

2311
0


 或

………………（5）

式中：

Ysr——锶的化学回收率；

11 te  ——钇-90的生成因子，从附录 A中查得。此处的 t1为锶-90和钇-90的平衡时间，

h；

其他符号及代号——见公式（4）。

8 方法验证

8.1 空白实验

定期进行空白试验。每当更换试剂时应进行空白试验，空白样品数不能少于 4个。

8.1.1 水样

量取一定量（二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法为 50L；发烟硝酸沉淀法为 5L；离子交换

法为 40L）的蒸馏水，按各自规定的方法进行操作。计算几个空白样品计数率的平均值和标准
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偏差，并检验其与仪器的本底计数率在 95%的置信水平下是否有显著性的差异。

8.1.2 生物灰样

8.1.2.1 向 100mL盐酸（3.2.21）中加入 2.00mL锶载体溶液（3.2.23）和钇载体溶液（3.2.25）。

8.1.2.2 使用在本标准 3.5.1.5~3.5.2.11步骤规定的方法操作，在和试样相同的条件下测量空白

试样的计数率。

8.1.2.3 计算几个空白样品计数率的平均值和标准偏差，并检验其与仪器的本底计数率在 95%

的置信水平下是否有显著性的差异。

8.2 精密度

8.2.1 水样

分析锶-90活度浓度为 1Bq/L 的水样，最大误差小于 10%，同一实验室相对标准偏差小于

10%。

8.2.2 生物灰样

每种试样至少分析 2个平行试样，根据 GB/T 6379的规定，重复性和再现性应达到表 1所

列的要求。

表 1 方法的重复性和再现性

锶-90的总活度，Bq 重复性，％ 再现性，％

＜1.0 30 40
1.0~10 20 30
＞10 15 20
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附录 A

（资料性附录）

钇－90 的衰变与生长因子

表 A.1 钇-90的衰变因子

t3-t2
h

 23 tte  t3-t2
h

 23 tte  t3-t2
h

 23 tte 

0.0
0.5
1.0
1.5
2.0
2.5
3.0
3.5
4.0
4.5
5.0
5.5
6.0
6.5
7.0
7.5
8.0
8.5
9.0
9.5

1.0000
0.9946
0.9893
0.9839
0.9786
0.9734
0.9681
0.9629
0.9577
0.9526
0.9474
0.9423
0.9373
0.9322
0.9272
0.9222
0.9172
0.9123
0.9074
0.9025

10.0
10.5
11.0
11.5
12.0
12.5
13.0
13.5
14.0
15.0
16.0
17.0
18.0
19.0
20.0
21.0
22.0
23.0
24.0
25.0

0.8976
0.8928
0.8880
0.8832
0.8785
0.8737
0.8690
0.8644
0.8597
0.8505
0.8413
0.8323
0.8234
0.8145
0.8058
0.7971
0.7885
0.7801
0.7717
0.7634

26.0
27.0
28.0
29.0
30.0
31.0
32.0
33.0
34.0
35.0
36.0
37.0
38.0
39.0
40.0
41.0
42.0
43.0
44.0
45.0

0.7552
0.7471
0.7391
0.7311
0.7233
0.7155
0.7078
0.7002
0.6927
0.6853
0.6779
0.6706
0.6634
0.6563
0.6493
0.6423
0.6354
0.6286
0.6219
0.6151

表 A.2 钇-90的生成因子

t1
d

11 te 
t1
d

11 te 
t1
d

11 te 
t1
d

11 te 

0.00
0.25
0.50
0.75
1.00
1.25
1.50
1.75
2.00

0.0000
0.0627
0.1215
0.1766
0.2283
0.2767
0.3221
0.3646
0.4045

3.50
4.00
4.50
5.00
5.50
6.00
6.50
7.00
7.50

0.5963
0.6453
0.6884
0.7263
0.7596
0.7888
0.8145
0.8370
0.8568

10.00
10.50
11.00
11.50
12.00
12.50
13.00
13.50
14.00

0.9251
0.9342
0.9422
0.9492
0.9554
0.9608
0.9656
0.9697
0.9734

17.00
18.00
19.00
20.00
21.00
22.00
23.00
24.00
25.00

0.9878
0.9906
0.9927
0.9944
0.9957
0.9967
0.9974
0.9980
0.9985
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2.25
2.50
2.75
3.00

0.4418
0.4768
0.5097
0.5404

8.00
8.50
9.00
9.50

0.8742
0.8896
0.9029
0.9147

14.50
15.00
15.50
16.00

0.9766
0.9795
0.9820
0.9842

26.00
27.00

0.9988
0.9991
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附录 B

（资料性附录）

关于实施标准的补充说明

B.1 按公式（B.1）决定试样计数的时间。

22EN
NNN

t bcc
c


 ………………………………………（B.1）

式中：

tc——试样计数的时间，min；

Nc——试样和本底的总计数率，min-1；

Nb——本底的计数率，min-1；

N——试样的计数率，min-1；

E——预定的相对标准误差。

B.2 用草酸钇重量法测定钇的化学回收率时，草酸钇中的结晶水数会随烘烤的温度而改变。在

45~50℃烘干时，草酸钇沉淀的组成为 Y2（C2O4）3·9H2O。当烘烤温度升高时，结晶水数会减

少。

B.3 二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法分析水样时：

（1）水样中的锶-90和钇-90应处于平衡状态，钇-91存在时会干扰锶-90的快速测定，应当用

放置法或衰变扣除法对结果进行校正。

（2）铈-144和钷-147等核素的活度浓度大于锶-90活度浓度的 100倍时，会使快速法测定锶-90

的结果偏高。

（3）水样中的锶含量超过 1mg时，应进行样品自身锶含量的测定，并在计算锶的化学回收率

时将其扣除。

B.4 二-（2-乙基己基）磷酸萃取色层法分析生物灰样时：

（1）灰样中锶的总量超过 1mg时，应当进行试样中自身锶含量的测定，其方法为：

a）称取 5.00g样品灰，用少量水润湿，逐滴加入 10~15滴王水（3.2.19），缓慢蒸干。加入

10mL盐酸（3.2.21）。加热至沸腾。趁热过滤至 100mL容量瓶中。先后用 5mL热盐酸（3.2.22）

和水洗涤残渣数次。将滤液和洗涤液合并，用水稀释至刻度。

b）移取 25.0mL浸取液至 50mL容量瓶中。按本标准 3.5.2.9.1~3.5.2.9.3步骤规定的方法操

作。并按公式（1）计算锶的含量，并在计算锶的化学回收率时将其扣除。
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（2）当试样中含有较多的钇-91和稀土放射性核素时，应当用放置法进行分析。如果采用快速

法的分析步骤，应当在试样第一次计数后放置 14d，让钇-90衰变后再次β计数。根据两次计数

结果计算出长寿命的干扰核素对第一次计数的贡献，并将其扣除。

（3）如果从采样到测量的时间超过 1a，在本标准 7.1的公式（4）和本标准 7.2的公式（5）的

分母应当乘以锶-90的衰变校正因子，它等于
4693.0 te /T。此处 t4为采样到测量经过的时间（a）；

T为锶-90的半衰期（28.1a）。

（4）如果本标准 7.1的公式（4）需要表示为生物试样中锶-90的含量，可将最后结果乘以样品

的灰鲜比（g/kg）。

B.5 发烟硝酸沉淀法分析水样时：

（1）当水样中钙含量大于 4.0g时，应当用无水乙醇多次分离纯化锶，否则锶的化学回收率会

偏高。

（2）水样中锶含量超过 1mg 时，应进行样品自身锶含量的测定，并在计算锶的化学回收率时

将其扣除。

B.6 离子交换法分析水样时：

（1）水样中钙的浓度超过 1.5g/L时，会使锶的化学回收率偏高。

（2）水样中锶含量超过 1mg 时，应进行样品自身锶含量的测定，并在计算锶的化学回收率时

将其扣除。

（3）本标准 5.5.1步骤的钙、镁是否络合完全可用铬黑 T检查，其方法是：取约 1mL样品溶液，

加入等体积的氨缓冲溶液（5.2.9）及 1滴铬黑 T溶液（5.2.10），如颜色为蓝色而不出现紫红色，

表示钙、镁已络合完全。同时可用无离子水作对照。

（4）本标准 5.5.3步骤的流出液中是否存在钙离子的检查方法：取 1mL 流出液与等体积的草酸

-草酸铵溶液（5.2.13）混合摇动 1min，与无离子水对照，若无浑浊现象，则表示无钙。
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