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实 验 室 检 测
Laboratory Testing

生活饮用水总 α、总 β 放射性含量检测方法优化

罗  丹*

（广东产品质量监督检验研究院，佛山 528300）

摘 要：目的 优化测定生活饮用水中的总 α、总 β 放射性数值的条件，提高实验准确性。方法 在测定生活饮用

水的残渣量基础上，通过改进蒸发、浓缩过程，优化试剂条件，测定生活饮用水中的总 α、总 β 放射性测定数值。 
结果 本研究制备的样品残渣量增加，α、β 放射性数值增大，且试验用时较传统方法减少。结论 该方法在提高结

果准确性及试验效率方面有明显成效，但仍可进一步优化，在实验室测量的质量控制方面提供了一定的研究意义。
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Optimization of detection methods for total α and total β radioactivity content  
in drinking water

LUO Dan*

(Guangdong Testing Institute of Product Quality Supervision, Foshan 528300, China)

ABSTRACT: Objective  To optimize the conditions for the determination of total α and total β radioactivity in drinking 
water and improve the accuracy of the experiment. Methods  On the basis of measuring the residue content in drinking 
water, the total α and β radioactivity values in drinking water were determined by improving evaporation and concentration 
process and optimizing reagent conditions. Results  In this study, the amount of residue, α and β radioactivity increased, 
and the test time was reduced compared with the traditional method. Conclusion  The method significantly improves the 
accuracy of results and testing efficiency and can be further optimized. It provides certain research significance in the quality 
control of laboratory measurements.
KEY WORDS: total α radioactivity; total β radioactivity; drinking water

0  引  言

水是人类赖以生存的重要资源，也是人类摄入天然放射性
物质的主要途径之一 [1]，饮用水的安全关系着人类的各项健康。
随着工业的发展，放射性物质普遍存在我们的周围，核试验、
核工业污染进入空气中的各种人工放射性核素，可被雨雪、降
尘带入水中，所形成的各种水溶物随着水流进入到饮用水中。
放射性污染物进入人体后，其放出的 α、β 射线伤害人体组织，
并积聚在人体内部 [2]。水中总 α、总 β 放射性含量可以反映出
水体的放射性水平，作为水质放射性水平监测的一个重要指标 [3]。
因此饮用水中放射性元素检测在日常生活中的重要性日益凸

显。饮用水中总 α、总 β 放射性测量具有活度浓度低、干扰因

素多、操作手续复杂、准确测量困难等多方面的特点 [4]，使得

准确测定其含量较为困难。新版 GB 5749–2022《生活饮用水卫

生标准》规定了生活饮用水水质要求，其中总 α 放射性指标指

导值为 0.5 Bq/L，总 β 放射性指标指导值为 1 Bq/L。一般情况

下，生活饮用水中总 α、总 β 放射性活度值较低，在测量过程中，

需先将一定体积的水样蒸干，然后测定干燥后残渣的放射性活

度 [5]。常采用电热板微沸蒸发浓缩至一定体积后，加入浓硫酸

后再在探照灯下缓慢蒸发至干的方法，该方法耗时长，温度控

制不当容易导致液体飞溅，造成结果不准确。

鉴于此，本研究采用独立二路低本底 α、β 测量仪建立同时
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检测生活饮用水中总 α、总 β 放射性的方法，通过比较残渣量
的损失大小，试验时间的长短，总 β 放射性数值的比较来优化
试验过程，得出相应的质量控制措施，为进一步提升放射性检
测技术提供了方法参考。

1  材料与方法

1.1  仪器与设备
FYFS–400X 低本底 α、β 测量仪（湖北方圆环保科技有限

公司）；ML204 电子分析天平（感量为 0.1 mg，德国赛多利斯公
司）；SX2–10–12N 箱式电阻炉、HWS–28 型电热恒温水浴锅（上
海一恒科技有限公司）。
1.2  材料与试剂

自来水厂出厂水（编号①～⑤）。
α 标准源（241 Am）、β 标准源（40 K）（国家标准物质中心）；

硝酸、浓硫酸（分析纯，广州化学试厂）；硝酸（优级纯，默克化工）；
氯化钾（分析纯，天津市大茂化学试剂厂）；无水乙醇（分析纯，
广州化学试厂）。
1.3  实验方法
1.3.1 样品的保存与采集

取出厂水（编号①～⑤）各 15 L，各加入 300 mL 硝酸，装
入聚乙烯桶内，于暗处保存。
1.3.2 水样蒸发

量取 1 L 水，加入 2 L 于石英烧杯中，在可调温电陶炉上
加热，保持微沸蒸发，直至水样浓缩至大约 50 mL。将浓缩液
转入已预先恒量的瓷蒸发皿，用 10 mL 去离子水分 3 次仔细洗
涤烧杯，洗涤液并入瓷蒸发皿。
1.3.3 硫酸钙化与灼烧

将上述蒸发皿置于水浴锅上进行缓慢加热、蒸干。取出置
于可调节功率电陶炉上，加入 1 mL 硫酸，充分旋转混合后，
开启电陶炉，加热直至将烟雾赶尽，注意在此过程中调节功率
使得残渣不飞溅。将蒸发皿连同残渣放入马弗炉，于（350±10）℃
下灼烧 1 h，冷却至室温后。准确称量瓷蒸发皿连同固体残渣的
质量，从而得出残渣质量。
1.3.4 样品源制备

用不锈钢样品勺将固体残渣刮下，在瓷蒸发皿内用研钵研细、
混匀。取 10 Amg（A 为样品盘面积 15.896 cm2，即 160 mg）的固
体残渣放入已称量的样品盘，滴加 3~6 滴无水乙醇，保证样品盘
中粉末能晃动但不洒出，借助回形针将固体粉末铺设均匀、平整。
于干燥塔中放置至样品盘表面干燥。若水中无机盐含量很低，灼
烧后无法称取 160 mg 样品时，需尽可能将蒸发皿中的样品刮下，
记下重量后添加已烘干至恒重的 CaSO4 至 160 mg。
1.3.5 测量

（1）标准源制备
分别称取 160 mg α 标准源（241 Am）和 β 标准源（40 K）

置于样品盘中，加入 3~6 滴无水乙醇将固体粉末铺设均匀、平整。

随后放入干燥塔，直至表面干燥后放入低本底 a、β 测量仪，连
续测量 4 次，单次测量时间为 6000 s。

（2）本底测量
每次测定样品前取空白样品盘放入仪器中，连续测量 10 次，

每次时间为 6000 s，确保仪器数据的稳定可靠。
（3）样品测量
将制备好的样品盘置于设备中，连续测量 4 次，单次测量

时间 6000 s。
（4）仪器条件
仪器探测 1 路：α 阀（4.000 V）；反符合阀（0.050 V）；β 低

阀（0.150 V）；β 高阀（0.750 V）；主探测器高压（610 V）；反符
合高压（650 V）；置信系数 K（2.000）。

仪器探测 2 路：α 阀（4.000 V）；反符合阀（0.020 V）；β 低
阀（0.200 V）；β 高阀（0.800 V）；主探测器高压（590 V）；反符
合高压（650 V）；置信系数 K（2.000）。
1.4  数据分析与处理

采用 Excel 2017 记录数据差异，通过比较残渣量大小及计
算相对标准偏差得出结论。

2  结果与分析

2.1  试剂纯度对提取蒸发残渣过程的影响
分别选用分析纯和优级纯硝酸加入水样中，进行水样蒸发、

浓缩、灼烧，发现在试验过程中加入的硝酸为分析纯时，样品
始终为熔融状态，无法浓缩近干，导致在加入硫酸形成硫酸盐
的过程中，容易发生飞溅，残渣量显著降低，影响实验结果。
当加入的硝酸为优级纯时，样品在水浴锅蒸发过程能得到较好
的浓缩，在加入硫酸形成硫酸盐时能得到稳定的固体残渣，确
保样品源制备的结果准确可靠。以出厂水 1 为例，取 1 L 水样，
经过相应的实验步骤后，加入分析纯硝酸试剂制得的固体残值
量为 0.1876 g，而当加入的硝酸试剂为优级纯时，制得的固体残
渣为 0.2004 g。由于在制备样品时，样品盘需满足 10 Amg 根据
计算，需刮取 160 mg 残渣量，由于在制样过程中存在部分残渣
无法刮下的情况，因此残渣量为 0.1876 g 时无法准确制备，需
加入相应的 CaSO4 试剂使得刮取的固体残渣质量达到 160 mg，
相比较于能准确刮取 160 mg 试样的残渣量，检测结果明显偏低。
由于水样中 α 含量较低，且 GB/T 5750.13–2023《生活饮用水标
准检验方法》的检出限分别为 0.02 Bq/L，因此该影响可忽略不计；
放射性 β 含量较高，标准的检出限分别为 0.03 Bq/L，结果影响
显著。因此选择适合的试剂纯度可以避免在制样过程中液体飞
溅，使得实验结果更为准确。实验结果详见表 1。

在使用低本底 α、β 测量仪时，需要在仪器中输入样品残渣
量数值，再通过测定得到相应放射性数值。因此残渣量的含量
大小可以直接影响放射性 α 和 β 的测量数值，从表 1 中可以看
出使用优级纯试剂制作的样品残渣量大于使用分析纯试剂制得
的样品残渣量，放射性 β 含量测定结果更加准确。

表 1 实验结果表 
Table 1 Experimental result table

测量水样
出厂水 1 出厂水 2 出厂水 3 出厂水 4 出厂水 5

分析纯 优级纯 分析纯 优级纯 分析纯 优级纯 分析纯 优级纯 分析纯 优级纯
样品残渣（mg） 187.6 200.4 190.8 211.2 180.6 196.7 177.2 200.9 196.3 178.5

α 测定结果（Bq/L） 0.001 0.003 0.002 0.003 0.001 0.001 0.002 0.003 0.005 0.003
β 测定结果（Bq/L） 0.102 0.117 0.095 0.110 0.089 0.106 0.079 0.096 0.072 0.087
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2.2  优化前处理过程对提取的残渣量的影响
GB/T 5750.13–2006《生活饮用水标准检验方法放射性指

标标准》水样品的取样量以是否能准确制备 160 mg 残渣粉末

为准，不设定具体取样体积，因此测定结果准确，误差小。新

实施的 GB/T 5750.13–2023 改变了取样量的要求，固定取样

量为 1 L，由于南方水源水质相对较软，含有较少的钙、镁化

合物，不容易产生残渣，得到的水样残渣远远低于上机要求，

为得到较好的重复性和稳定性结果，探究最佳实验条件在测

定过程中有较大的作用。水样在测定放射性指标时根据 GB/
T 5750.13–2023《生活饮用水标准检验方法 第 13 部分：放射

性指标》需进行硫酸钙化，即在水样蒸发浓缩至 50 mL 左右

加入 1 mL 硫酸，持续蒸发浓缩、缓慢加热，防止溅出，浓烟

基本赶尽时，放入马弗炉灼烧，称量固体残渣。为减少残渣量

的溅出，在实际操作过程中，改进了实验过程，即量取 1 L 水

样于石英烧杯中，置于电陶炉上煮沸，调整功率至水样缓慢蒸

发至水样体积接近 80 mL，转移至已事先进行恒重的瓷蒸发皿

中，于 100℃ 水浴锅中蒸发浓缩，水样全部蒸发完全后转移至

电陶炉上，加入 1~2 mL 硫酸，旋转瓷蒸发皿使得残渣与硫酸

进行充分的接触，加热蒸发，直至浓烟基本赶净。对比 GB/T 
5750.13–2023，改进后的操作可以避免在水中加入浓硫酸，且

无需等待样品冷却，减少实验时间，实验更为安全，且能同时

多批次处理，在电炉上加热蒸干浓硫酸的操作可以确保残渣与

浓硫酸反应更加充分，避免在赶烟过程中残渣飞溅，能有效减

少前处理时间。以出厂水为例，标准方法为方法 1，改进后方

法为方法 2，放射性 β 有明显变化，其测定结果、残渣量及实

验用时详见表 2。

表 2 不同方法测定结果表 
Table 2 Table of results of different methods

测量水样
出厂水 1 出厂水 2 出厂水 3 出厂水 4 出厂水 5

方法 1 方法 2 方法 1 方法 2 方法 1 方法 2 方法 1 方法 2 方法 1 方法 2

实验用时（h） 6.0 5.0 6.0 5.2 6.2 5.0 6.2 5.2 5.8 5.0

残渣量（mg） 193.2 198.8 184.6 191.2 177.9 185.3 197.1 208.6 174.7 185.2

β 含量（Bq/L） 0.096 0.105 0.100 0.108 0.103 0.097 0.089 0.083 0.112 0.109

从表 2 可以看出优化后的实验结果良好，在缩短实验用时

的同时能确保残渣量不丢失，不减少，保证了实验效率。

2.3  样品源及标准源的制备对实验的影响
在放射性实验中，制源是一个非常重要的环节，样品和标

准品在马弗炉中进行灰化后的灰样必须充分研细和混匀，制备

的源必须保证平整且均匀地平铺在样品盘上，在整个制备过程

要确保粉末不外溅、无颗粒、干燥的样品源均匀一致。制作标

准源时需注意由于 α、β 标准源粉末都非常细，所以不能在通风

的环境中制作标准源，以防止粉末扩散，造成环境污染 [6]。同

时在制样过程中需充分研磨样品，保证样品是均匀一致的粉末，

且在研磨完成后需立即进行称量制样，防止粉末吸潮，容易导

致样品在加入无水乙醇进行混匀时无法制备平整，容易出现结

块的小颗粒。

2.4  样品源和标准源的烘干方式对实验的影响
制备好的样品在加入无水乙醇后铺设均匀、平整。在红外

线干燥灯下烘干，置于干燥器中冷却至室温，准确称量。此方

法容易导致样品盘中制备好的粉末过度加热，不好控制烘干时

间导致样品开裂，影响上机结果。为此对上述方法进行改进，

在加入无水乙醇平铺完成后，直接放入干燥塔干燥，利用干燥

塔的吸湿属性，直至样品盘呈现干燥平整的状态可进行上机测

定。由于吸湿后的源将增大自吸收，导致计数效率显著降低，

检测数据偏低，因此在上机前需确保样品盘干燥平整。在制备

样品时，无论标准源还是样品源，粉末要求要研细，达到面粉状。

标准源研磨得好坏，是获得较高的标准源效率的前提 [7]。由于

称取的样品量较少，采用压样法较难使样品均匀铺开，压样时

容易聚成块，且制好的源易因操作不当带来震动而散开变形 [8]，

因此可借助回形针，因为环形针的接触面积小，从而减少了残

渣在铺样过程中的损失 [9]。

2.5  本底测量对实验结果的影响
由于饮用水中总 α、总 β 的活度浓度非常低，其活度一般

只有略高或接近于本底的水平，因此本底测量至关重要。低本

底 α、β 测量仪的本底计数应满足泊松分布，以此确保仪器工作

状态正常。定期对测量仪器进行本底测量时，应尽可能保证较

长的测量时间 [10]。一般来说，在使用低本底 α，β 测量仪进行

本底测量时时间控制在 6000 s/ 次，平均测定 10 次，确保本底

数值结果准确稳定。若本底计数偏离很大，应重新校正 [6]。在

进行实验前都需要进行本底测量，仪器本底计数率则要求保持

空白盘清洁 [11]，最大程度地保证样品盘的洁净度能确保数据的

准确有效。仪器本底测量需取未用过、无污染的样品盘，洗涤

后用无水乙醇浸泡 2 h[12]，取出烘干再进行仪器测量。

2.6  检出限
选用一级水作为空白测定样品，连续测定 7 次，α 数

值的标准偏差 S 为 0.006，查找得 t 为 3.143。则方法检出

限 =S× t = 0.006×3.143 = 0.019 Bq/L。 同 理 计 算 得 β 数 值 的

标 准 偏 差 S 为 0.009， 查 找 得 t 为 3.143。 则 方 法 检 出 限 =  
0.009×3.143 = 0.028 Bq/L。
2.7  加标回收率

以出厂水①为研究样品，添加 3 种浓度梯度的 α、β 放射活

度浓度进行测定，平行测定 3 次，取其平均值，进行回收率的

测定，测定结果如下表 3。
当被测组分含量在 0.1~1.0 时，回收率范围在 80%~110%

之间。如表 4 所示，α、β 放射活度的平均回收率在 80%~85%，

说明此方法准确性良好。

2.8  方法及仪器的准确性实验
由于生活饮用水中 α 放射性数值远低于方法检出限，因

此选用重复测定水样中的 β 放射性数值作为验证方法的准确性
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和稳定性。在同一实验条件下，以出厂水①为研究对象，按改
进后实验方法对样品进行 8 次平行测试，计算其相对标准偏差

（relative standard deviation，RSD），结果见表 4。
总 α、总 β 放射性测量过程中，本底计数率直接参与计算，

并关系到检出限 [13]，对测量结果影响大。低本底 α，β 测量仪是

相对测量装置，仪器探测效率的稳定是测量仪量值准确的保证，
因此选用本底 α 和 β 的平均计数率 cps，通过计算其相对标准偏
差，确保仪器的稳定性，结果见表 3，β 放射性的 RSD＜5%，α、
β 本底源的平均计数率 cps 值 RSD＜5%，说明该方法精密度良
好，仪器稳定性高。

表 3 加标回收率 
Table 3 Standard recovery

加标量（Bq/L）
测定值（Bq/L）

平均值（Bq/L） 平均回收率（%）
1 2 3

α β α β α β α β α β α β
0.10 0.10 0.083 0.079 0.080 0.086 0.078 0.082 0.0803 0.0823 80.3 82.3
0.20 0.30 0.168 0.251 0.156 0.242 0.162 0.238 0.1620 0.2437 81.0 81.2
0.30 0.50 0.254 0.429 0.235 0.418 0.245 0.413 0.2447 0.4200 81.6 84.0

表 4 重复性测定结果 
Table 4 Repeatability test results 

实验次数 1 2 3 4 5 6 7 8 RSD（%）
β 含量（Bq/L） 0.117 0.112 0.109 0.120 0.114 0.111 0.117 0.121 3.76

1 通道 α 平均计数率 cps 0.014 0.013 0.014 0.013 0.014 0.014 0.014 0.015 4.62
1 通道 β 平均计数率 cps 0.036 0.036 0.037 0.037 0.036 0.038 0.038 0.039 3.03
2 通道 α 平均计数率 cps 0.010 0.009 0.010 0.010 0.010 0.009 0.010 0.010 4.75
2 通道 β 平均计数率 cps 0.028 0.029 0.028 0.026 0.028 0.027 0.028 0.030 4.27

3  讨论与结论

人们对环境中弱放射性关注程度不断提高，测量 α、β 放射

性已经成为生活饮用水的必检项目 [14]。饮用水中总放射性测量

大多为低水平测量，因此，测量过程中受各种因素的影响，测

量结果也容易出现较大偏差 [15]。其中，低本底 α，β 测量仪在

测定时，需输入准确的残渣量数值从而得出总 α、总 β 放射性

数值，因此测定过程中残渣量的准确与否至关重要。研究结果

表明，选用优级纯试剂，改进蒸发浓缩方式，可以得到更为准

确的水样残渣量。批量样品浓缩方法的优化，使得样品残渣量

稳定，实验时间缩短，极大地提高实验效率。同时对水样品及

本底源进行重复性测试，通过计算 RSD 均在 5% 范围内，加标

回收率在 80%~85%，表明实验方法的准确性。改进后方法结果

准确、操作简单、缩短实验时间、简化实验过程，切实有效地

提高了实验效率。
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