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3 ARIBAENX
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4 JFIB
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BrAE S A BRSBTS A8 A5 G B SR AE I 3 B Al 250, SR K o il 46 1 25 B oK
BRI K
2 (HNO3) : 65%~68% (m/m) .
THIR Y 8mol/L.
TEERVEW : 1mol/L.
THIR ¥ 6mol/L.
BRIV : 0.1mol/L.
THPFRE W : 0.05mol/L.
K (NHOH) : 28%~30% (m/m) .
FRR: rirall, 99%.
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10 FERRIEW: 0.5%.

IR NSRS NS RN B AR IS IR
NV 00 N O O hWON -



~

SIRSIN BNC BS BE S

e N N - =N M-

T/CIRA XXXXX—2022

1 BEER (3mol/L)-EEERVAR (0.05mol/L): HU 191 mL IKAHER AN 6.3g KA, WfRT 800 mL

KA, R KR RESE AR 1L,

12 JEAA (H02) : 30 %.

13 KB FEDBAMET 95%.

14 St Hral, 99.5%.

15 BRIREL: srHral, 40%.

16 MR IR BT Lo

17 BEWHIR: UM C A JF-18-7d lF-6, 100-150pum.

18 INMRMR,  EH AR RVE 7R 45— LU BIC ), mliade FH 6 3 R 7o FHY DA RV

19 90Sr-S0Y bRtV : WEEWKEAEHES 10.0Balg. 72 FE N AMUBALAE A E BT B E ML E
35 L 3% PE R FEAIE B

.20 OOSr FRyfEVEM: WE LW A HEY 10.0Ba/g. % 248 H N AMBUBALAG A E BT A E NI RE , IFRF

A AH S A LR LA B o

21 EREUARYE (2 10 mg Sr/mL):
J21.1 WEHITE: FREX 30.6g9 SALEE (SIClL-rC0) #fR TN (5.6) /1, 3N 1L &M, FHH

AR (5.6) FMREZIE,

.21.2  ARSEJ R BU A 4y 2.00mL AR AA W (5.18) 4RI E TR, i\ 20 mL /K, A K (5.7)

WA pH £ 8.0, NN SmL MEAIBRER A (5.16) , MWL EEE, MHyiekiR. B,
F EAREL I G4 BEHSHD OO R 3, 258 7 /K FI e /K 241 (5.13) £ 10mL e IiiE . 7 105°C
HT 1he AH, FRE, HEMEE. L SICos KA HAK S 2.

22 RCEAAI(Z) 10 mg Y/mL):
22,1 B FREX 43.19 BEERECLY (NOs)s-6H O VAT 100mL AEERIETR (5.4) w1, BN 1L

BEMMN, HKMBEEZE.

.22.2 bRAETTE: HUA A 2.00mL ELEARIEIR (5.22) 43I E TS, I 30 mL K AT 5 mL A

BRA (5.9) , FHEUK (5.7) PAIHE pH 2 1.5, 1EKE N, MyiEstE. AHE=ER.
UIE L e AE B A E BB =AM b, RO EE 7K K LRE (5.13) %% 10mL Pk, HUR
JEAVE TR, fER EHE, RS, BT 900 FZ AR AKE 30 min. fEFRAS A AN,
PRE, HEEE. Y0 BRI ECHEE.

.23 TRBRER: r#ral, 99%.

IR FNI &

AR N BRTHEE o

TR REUEH 0.0001 g.

BULML: BOKEEE 4000r/min, & 100mLx4.
ik B 1-15cm, AR 2mL Ws.
RN (20mL) .

g8 LA 9

HAER: 1241

S 5 AR FIAERT o

0 N o0 O ON =

PV ES
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7.1 #5§8-90. $2-90 ZIERHI&
0Sr-O0Y FR I I N SR AC BRIV ML T, AHIRIG ARG . AR 25, BUMBEIR A T-40-90 I 2,

e It 0 FH 1 4E-90 ) Z1 &

7.1.1 £ 100mL BEFF AR OSr-0Y frvfEiFR (5.19) MR (RUEEZ) 20Bg) , A 1 mL £E#k
WK (5.21) FlImL ARV (5.22) , AP ZIET, f# 10mL fEREH (5.2) ¥
B B D R s

.2 MR¥E 8.2 4y B4l SrY

7.1.3 WESH Y WA BER, KA 8.3.2 DERKLIE Y BRI,

7.1.4 5y 2 KA AmL 2B TR LER, FE VBRI Can SR B sy B 2 R, AT ik e
B A IR KA 3 KA 8.3.1 £EBHIIE Sr AL Z EILER;

.5 PUUEH 8mL fHlE (5.6) Wik, FFZH] 20mL (KA BIRIE A -

~
—

—_

~
-

2 $8-90-%2-90 R A ZIERH &

2.1 BUER (RIEEZ) 20Bq) ©Sr-0Y FrifkiF kA 20mL (AT BRI, {3 A b0 AR 28 R i 20 1
2.2 MNJLEAEER (5.1 ¥R, SRR INAR A R IR AR T

2.3 oA 8mL 4R (5.6) 1 13mg JLEE-90 MIBIRER (5.23) #£5], i, 3 20mL R
IR 5

4 A8-90-%2-90 VR AR BT BOCER IR 2 52-90 T BUEE, THEAR-90 BRI R T BUECE.

NN NN

~
N

£5-89 ZIE R &

1 HUEE (£ 50Bq) #8-89 prfEV (5.20) Z 20mL IR H I 5

220 N ImbL BREAETR (5.21) , RESD:

3 AN AR R IR R IR T

4 IINJLFARER (5.1 WSRATREYD, SRS A8 I BRI FAZE R I T T

.5 A 8mL fllZ (5.6) A 13mg J4E-90 ) SrCOs (5.23) 41, WifiR, 155 20mL A0 B3

NN NN NN
W W W W W w

7.4 $3-89, $8-90 F1£2-90 MUPMERL KT EFNRIN T E

FH T N B P REAN R, BT DA R IR AT R0 AR IE RN ), 55 AR 138 () BAR PR B B A & I 2 7 11 o
PAHidex 300SL A, fE7 1 (20-350/MiEiE) 4k, PAUMERIRIFEB I ERE . fEUMeRHR U
NP HEOE G, BIRS 1227 INRBR G, AR e E NIRRT I ERE M, fE% 0 (100-800
ANEIE) 10055, R HEEE-89, £H-9014C-907E YIME BT HURTR N T B R i+ $osex .

8 IHTEER

8.1 AL

1 HURUK 01L, HAEER (5.1 TR pH=2.0, A ImL #EAER (5.21) .

.2 AR, FHEK (5.7) RATIERE pH £ 8~ 9, MHAE 50°CE A, #LIRETHKFEMA 59 &
bz (5.14) , HFEFIFEIARWG, HZT KN 8g Bklikse (5.15) .

L3 KM E BRI, AR, FE.

N4 FEEER, HSIURARMSMEE (5.1) HAREM, HIEEHIE 20mL £4, %4,

oo 0

oo 0
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8.2.1 HRIEF:TIACEE: FLMRTES 8%, 2x2 mL BERS AR AL . S TT IR R I 2 A ) I S
7, BRI B A 50mL B0 AR A JeE A 10mL £ & 7oK, 10mL i§Eg (5.2)
TAL M fEAE, IE A 3mL/min.

2.2 % 8.1.4 TR S BE I R BRI A RS B RIS, DL 1~3mL/min I E
ik S A

2.3 H/REEER (5.2) MU, BV BIM RS # . BL 1~3mU/min [ R Sr
P HEAE -

2.4 ¥ 30mL iHEE (5.2) ¥EREEFSEE, LA 1~-3mL/min (TGS Sr R

2.5 JIN BmL FHERIAWR (5.3) FE4TEsH, LL1~3mL/min FIyGEE Sr Rk, #TRE. 103
B TE) A/ S ERAEL 2 B ) []

8.2.6 fIH 8mL KB T KU (iR 5 ant Ye Mo AT E R, AR BRI K 2
10-20mL) 5 A 8.3.1 HiEiH AR RIR .

2.7 KGUUUER 8mL IR (5.6) AR, VEWIER AR BIESA

o

o

o

(o]

(o]

.3 EFEWERKRIE
8.3.1 Sr MR IE

fERZEK (5.7) ARSI pH B2 7; N SmL WA IR : (5.16) , In#dieE, ¥
BRI, HRIEE S EREARO T IRE R E, $OLsE, K 28 PR K 28 (5.13)
B 10mL BRIEUTE: UIUE 110°CT)4E 30min, W EFIE, MEMEE, HEERLERCER.

8.3.2 Y WEHRKLIE

WYL A ZIE T I EMR (5.0 , FEINEHH0, (5.12) , WARERH AN
R, R (5.0) WARREY: IASMLERRAER (5.9) , HZE/K (5.7) ¥R HpHIE
£1.5~2.0, FKBHMA30 minf5/EAH; B idERIELR L, KIRHERER (5100 « 15
TR TAKLEE (5.13) Peikdiie; BUNIEAE T O EE LT, Al TR G E T-800°C
g drrh K E30min, fE TS FA N ERE, BREMEE, LLY203E R EAHAERICEK.

WA R B E A T 22 RISCR S IE, AR AAS. ICP-AES/ICP-OES. ATICP-MS%5 i R 1ESr
Y I RICR

9 M=

9.1 435I E Cerenkov 5 FIV DA & (K 7 o

9.2 {EVMERIREE T M EAE ISRV R T R ZRES N E, 55—l 25 mH0E &7
(%P8 7 ER-89 MTME R R IT L, & CAAAER-89, mIBkid 25

9.3 [AERIFEHPIIN 12 mL WARNERIE, 65 0R S R AL IR St 2. T Nl
W2, TEUMSRIR TN & 5 R 5E iz IR

10 HEHE

10.1 HmPE-0 WEEitE



T/CIRA XXXXX—2022

Sr89 Nc '€Sr89 .

NG, & wés @&D)

A{smo _
17 _Sr89  Sr90 | .Sr89
6‘ . .

: S0 4 g 6:90 -, _gssmg .gcsmo. f, _555'39 .6:90 1,
Sroo0
sro0 _ M eﬂmo-(tl—t)
a = VA 2)

S5r90

Horpa” ™ Jilg/KHh4E-00 FVEFEWREE, BalLs

A SR BB O (948-90 ¥, By
t S H W

to SPHL A BN A

by ST YE R R I O ]

to O PR RS I 1

T L Hkz-90 MEBAL 5 BEBIIE R BRI (R TE I T, fy =1-eC At
b, k290 MAEAZ S BS BRI BRI RIS OB E D 7 f, =1-el Al

T 489 A6 FME o 1 R4S £ 58 5 s E BRI f, =e(Mse ()
Avoo J9%L-90 ZEAS W4

Asrso AVEE-89 TEAZH AL,

Nu® AR RN H5 508, cpss
Ne® AR N BT 75 TR, cpss
Sk A e

eS8 -89 TE UG R R &AL (1 7T B s
&S0 A HE-00 TE PG L JC I B AR 1) THEUR s
ec "0 JEL-90 TE BRI R A RS (¥ 0 s
&30 g -89 TEVR I B BB ) TH UK s
£s57%0 g HE-00 7EVR NI A AT (1 TH AR
&sY90 J9%L-90 TEVR NI B A AR () THBORCR s

V IR, Lo



10.2  FERMR
2

LLD = 2 - ku(0) +;€?(u2(a§r) — uZ(O)). Bq /L
t

HAF:
k: 4 1.645;

U(O):HoF f U P4 20 O I PRI ANBA SE JE 5

at . HEREEEKEE, Ball.

T/CIRA XXXXX—2022



	目  次
	前  言
	1　 范围
	2　 规范性引用文件
	3　 术语和定义
	4　 原理
	5　 试剂和材料
	除非另有说明外，分析时均使用符合国家标准的分析纯化学试剂，实验用水为新制备的去离子水或蒸馏水。
	5.1　 硝酸（HNO3）：65 %~68 %（m/m）。
	5.2　 硝酸溶液：8mol/L。
	5.3　 硝酸溶液：1mol/L。
	5.4　 硝酸溶液：6mol/L。
	5.5　 硝酸溶液：0.1mol/L。
	5.6　 硝酸溶液：0.05mol/L。
	5.7　 氨水（NH4OH）：28 %～30 %（m/m）。
	5.8　 草酸：分析纯，99%。
	5.9　 饱和草酸溶液。
	5.10　 草酸溶液：0.5%。
	5.11　 硝酸 (3mol/L)-草酸溶液 (0.05mol/L)：取 191 mL 浓硝酸和 6.3 g 二水合草酸，溶解于800 mL 水中，最后用水稀释定容到 1L。
	5.12　 过氧化氢（H2O2）：30 %。
	5.13　 无水乙醇：质量分数不低于95%。
	5.14　 氯化铵：分析纯，99.5%。
	5.15　 碳酸铵：分析纯，40%。
	5.16　 饱和碳酸铵溶液。
	5.17　 锶树脂：二叔丁基环己基并-18-冠醚-6，100-150μm。
	5.18　 闪烁液，由闪烁体和溶剂按一定比例配制，或选用合适的商用闪烁液。
	5.19　 90Sr-90Y标准溶液：活度浓度值推荐10.0Bq/g。需经国内外权威机构认定或计量检定机构检定，并持有相应的活度浓度证明。
	5.20　 89Sr标准溶液：活度浓度值推荐10.0Bq/g。需经国内外权威机构认定或计量检定机构检定，并持有相应的活度浓度证明。
	5.21　 锶载体溶液(约10 mg Sr/mL)：
	5.21.1　 配制方法：称取30.6g氯化锶（SrCl2 rC2O）溶解于硝酸（5.6）中，转入1L容量瓶内，并用硝酸（5.6）稀释至刻度。
	5.21.2　 标定方法：取4份2.00mL锶载体溶液（5.18）分别置于烧杯中，加入20 mL水，用氨水（5.7）调节溶液pH至8.0，加入5mL饱和碳酸铵溶液（5.16），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，用去离子水和无水乙醇（5.13）各10mL洗涤沉淀。在105℃烘干1h。冷却，称重，直至恒重。以SrCO3形式计算锶的含量。

	5.22　 钇载体溶液(约10 mg Y/mL)：
	5.22.1　 配制方法：称取43.1g硝酸钇[Y(NO3)3 6H2O]加热溶解于100mL 硝酸溶液（5.4）中，转入1L容量瓶内，用水稀释至刻度。
	5.22.2　 标定方法：取4份2.00mL钇载体溶液（5.22）分别置于烧杯中，加入30 mL水和5 mL饱和草酸溶液（5.9），用氨水（5.7）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，依次用去离子水、无水乙醇（5.13）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度马福炉中灼烧30 min。在干燥器中冷却。称重，直至恒重。以Y2O3形式计算钇的含量。

	5.23　 碳酸锶：分析纯，99%。

	6　 仪器和设备
	6.1　 液体闪烁计数器。
	6.2　 分析天平：灵敏度为 0.0001 g。
	6.3　 离心机：最大转速4000r/min，容量100mL×4。
	6.4　 色谱柱：直径 1 - 1.5 cm，体积 2 mL 树脂。
	6.5　 低钾液闪瓶（20mL）。
	6.6　 隔膜真空泵
	6.7　 真空箱：12位
	6.8　 实验室常用仪器和耗材。

	7　 探测效率
	7.1　 纯锶-90、钇-90刻度源制备
	7.1.1　 在100mL烧杯中称量90Sr-90Y标准溶液（5.19）的质量（总活度约20Bq），加入1 mL锶载体溶液（5.21）和1mL钇载体溶液（5.22），用加热板加热蒸至近干，使用10mL硝酸溶液（5.2）将残留物溶解；
	7.1.2　 根据8.2部分分离纯化Sr/Y；
	7.1.3　 收集含有Y的过柱液和淋洗液，采用8.3.2步骤校正Y的化学回收率；
	7.1.4　 分2次用4mL的去离子水洗脱锶，作为锶洗脱液（如果采用重量法校正化学回收率，可加大洗脱锶步骤的水体积）；采用8.3.1步骤校正Sr的化学回收率；
	7.1.5　 沉淀用8mL硝酸（5.6）溶解，转移到20mL低钾玻璃瓶内。

	7.2　 锶-90-钇-90混合刻度源制备
	7.2.1　 取适量（总活度约20Bq）90Sr-90Y标准溶液至20mL低钾玻璃瓶，使用加热板蒸发溶液至近干；
	7.2.2　 加入几滴硝酸（5.1）溶解，然后用使用加热板蒸发溶液至近干；
	7.2.4　 锶-90-钇-90混合源的总计数效率中减去钇-90的计数效率，计算锶-90的切伦科夫计数效率。

	7.3　 锶-89刻度源制备
	7.3.1　 取适量（约50Bq）锶-89标准溶液（5.20）至20mL低钾玻璃瓶内；
	7.3.2　 加入1mL锶载体溶液（5.21），摇匀；
	7.3.3　 使用加热板加热蒸发溶液至近干；
	7.3.4　 加入几滴硝酸（5.1）溶解残留物，然后使用加热板加热蒸发溶液至近干；
	7.3.5　 加入8mL 硝酸（5.6）和13mg无锶-90的SrCO3（5.23）摇匀，溶解，转移到20mL低钾玻璃瓶。

	7.4　 锶-89，锶-90和钇-90的切伦科夫计数和液闪计数效率

	8　 分析步骤
	8.1　 样品前处理
	8.1.1　 取海水0.1 L，用硝酸（5.1）调节至pH=2.0，加入1mL锶载体溶液（5.21）。
	8.1.2　 充分搅拌后，用氨水（5.7）调节溶液的pH至8~ 9，加热至50℃左右，按照每升水样加入5g 氯化氨（5.14），搅拌到固体溶解后，再按每升水样加入8g碳酸铵（5.15）。
	8.1.3　 继续加热至接近沸腾，冷却，静置。
	8.1.4　 弃去上清液，用与沉淀体积相等的硝酸（5.1）溶解溶解，溶液控制在20mL左右，备用。

	8.2　 样品分离纯化
	8.2.1　 锶色谱柱预处理：按照注射器、2×2 mL锶树脂柱、流速调节阀、连接隔膜真空泵的真空箱的顺序，连接固相萃取装置；使用50mL离心管承接液体；先后使用10mL去离子水、10mL硝酸（5.2），预处理树脂柱，流速为3mL/min。
	8.2.2　 将8.1.4中样品液通过倾倒或塑料吸管将样品转移到相应的注射器中，以1~3mL/min的流速流过Sr树脂柱。
	8.2.3　 用少量硝酸（5.2） 冲洗烧杯，将洗液转移到相应的注射器中，以1~3mL/min的流速流过Sr树脂柱。
	8.2.4　 将30mL硝酸（5.2）转移至注射器，以1~3mL/min的流速流过Sr树脂柱。
	8.2.5　 加入5mL 硝酸溶液（5.3）到注射器中，以1~3mL/min的流速流过Sr树脂柱，抽干树脂。记录时间作为锶钇分离时间。
	8.2.6　 使用8mL去离子水洗脱锶（如果后续对洗脱液进行重量法操作，可将洗脱液体积增大至10-20mL）；使用8.3.1方法计算锶的化学回收率。
	8.2.7　 将沉淀用8mL硝酸（5.6）溶解，溶液转移至低钾玻璃瓶内。
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	其中：
	k：常数，1.645；
	u(0):样品放射性活度为0时的不确定度；
	：锶的活度浓度，Bq/L。


