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摘要!本实验室使用超低本底 NPI3#谱仪参加了())B年S<Z<组织的#核素放射性活度测量比对&按比对
要求测量了土壤和水样中A?Y/%B)V$%BAM/%"!?V9%"!@V9%(?"<8%")*V4%(")PE以及草样中的?)T%"!@V9&使用
无源效率刻度软件Q0EUOVU对NPI3#谱仪进行效率刻度%#谱分析采用I3/63()))分析软件&与S<Z<的参
考值相比%本实验室报出的测量值的总体接受率为+*D%不被接受率为)%高于!(@个参加比对实验室分析结果
为B?D的总体可接受率%明显低于(*D的总体不被接受率&
关键词!环境样品!国际比对!#核素!无源效率刻度
中图分类号!HQ(@"&**!!文献标志码!<

T-BB-KE97.5HB20-346+6/1N2L2N0.950-.+/0-3N0.957/BE-5+6/0K-BE396

KCJ-/>13/=%RC,6/>c7$-%NC<’IR3>G-/%MN<’I,6/=

U:0:3T3;Q0E$.0:$.;$1Z9:-0.6/30/4V$09:0%53930.27%Z09:V76/0’$.80%C/6]3.96:;%U70/=706()))B(%V76/0

2(6.5-7.’S/())B%:736/:3./0:6$/0%6/:3.2$8[0.696$/$1=0880>.046$/-2%6439\092$/4-2:34E;
-%:.0>%$\E02G=.$-/4NPI3#>9[32:.$83:3.9;9:3896/$-.%0E&<22$.46/=:$S<Z<(9.-%39%

02:6]6:639$1A?Y/%B)V$%BAM/%"!?V9%"!@V9%(?"<8%")*V4%0/4(")PE6/9$6%0/4\0:3.%0/4?)T%
"!@V96/=.09970]3:$E38309-.34&H7302:6]639$1:7393.046$/-2%6439\3.3[3.1$.834E;I3/63
()))1$.#>9[32:.00/0%;9690/4E;Q0EUOVU1$.3116263/2;20%6E.0:6$/&O-.%0E$.0:$.;$E:06/34
3X23%%3/:92$.39\6:7+*D1$.0223[:0E%30/4)1$./$:0223[:0E%3&H73[3.23/:0=3$10223[:0E%3
69$E]6$-9%;76=73.:70/0]3.0=3]0%-3B?D6/0%%:73[0.:626[0/:%0E9%\76%3:7$93$1/$:02>
23[:0E%30.3%$\3.:70/0]3.0=3(*D&
894:/5,6’3/]6.$/83/:0%908[%39!6/:3./0:6$/0%6/:3.2$8[0.69$/!=0880>.0;.046$/-2%643!

Q0EUOVU

!!S<Z<于())B年+月组织了来自世界@A个
国家的!(@个实验室参加环境样品#核素活度的
分析比对&比对目标有以下!个方面)">?*’第一%
检查各参加实验室分析结果的正确度与精密度!
第二%测试各放射性测量方法的可比性!第三%鼓
励各参加实验室寻求克服测量+分析方法不足的
措施&本实验室于())B年@月收到来自S<Z<

的比对样品%于*月结束测量并提交报告&

S<Z<对比对分析结果的评价准则如下)A*’
""#正确度":.-3/399%(#可被接受的判别公

式为’

("4((& ""#
其中’

("b52S<Z<_2</0%;9:5& "(#



((b(&A+̂ C/2(S<Z<hC/2(</0%;* 9: ! "!#
式中$2S<Z<和2</0%;9:分别为S<Z<提供的参考值
"可溯源至国际标准#和比对者的测定值%C/2为
相对应的不确定度!

"(#精密度"[.32696$/$?#可被接受的判别
公式为&

!?b "C/2S<Z<
2S<Z<

#(h"C/2</0%;9:2</0%;9:
#* ( "̂))D! "?#

可接受的精密度? 必须小于或等于S<Z<
所规定的精密度极限值Q<P":730223[:0E%3%686:
1$.[.32696$/#!

"!#一个核素分析结果被认为’可接受("02>
23[:0E%3$<#时$必须同时满足("4(( 和 ?4
Q<P两个条件!若两者均不满足$结果将被判为
’不接受("/$:0223[:0E%3$’#%若只满足其中之
一$且相对偏倚".3%0:6]3E609$A5#小于 Y<W
"80X68-80223[:0E%3E609$最大可接受偏倚$其
值的大小与Q<P相同#$则结果将被判为’警告(
"\0./6/=$K#%否则$被判为’不接受(!报告结
果被判为’警告(意味着(种情况&一是结果偏倚
虽较大$但未超出 Y<W范围$且测量不确定度较
小%二是测定值与S<Z<参考值虽相近$但其不确
定度较大!

!!相对偏倚A5 计算公式如下&

A5b
2</0%;9:_2S<Z<
2S<Z< "̂))D! "A#

;!比对样品概况及测量仪器

;$;!样品概况
比对 样 品 共 计 ! 份&一 份 为 土 壤 样 品

"(()=#$采集自中国某地$经研磨)筛分后$粉末
粒径小于)&(88$并经混匀后注入已知量标准
放射性溶液$S<Z<给出了样品不均匀引起的误
差小于"&!D$该值可纳入各实验室测量值的总
不确定度%草样""))=#采集自乌克兰切尔诺贝利
核事故后的污染区$样品经干燥)研磨)筛选后$粒
径小于)&(A88$并经混合均匀$样品不均匀引
起的误差小于)&(D%水样"A))8Q#采集自奥地

利$硝酸酸化后注入标准放射性溶液$混合均匀后
装瓶!所有样品在发往各实验室前均通过国际度
量协会"’YS9#及专业放射性实验室检测!

;$#!测量仪器
本实验室采用的测量仪器为美国V0/E3..0

公司生产的 NPI3#能谱仪!经表征的WZI3高
纯锗平面探测器有效直径@) 88$有效面积

!+))88(%能量范围")G3#!")Y3#%探测器
相对效率大于!AD$分辨率"‘KNY#对A&*$

"(($"!!(&AG3##射线分别好于)&A$)&+$

(&AG3#%峰康比大于?)!谱仪系统选用"A28
低本底铅$内衬"88锡和"&A88高纯度铜做
为屏蔽室$可屏蔽@A!+AG3#能区由铅产生的

T>壳层L射线%在!!()))G3#内$系统本底计
数率约为)&*9_"!谱图分析采用I3/63()))分
析软件!

;$<!效率刻度

#谱仪的效率刻度采用V0/E3..0公司的无
源效率刻度软件"Q0EUOVU#!探测器经 YV’P
软件表征后$结合Q0EUOVU软件$通过数学计算
方法得到不同组成)不同几何尺寸样品的效率刻
度结果!对于效率不确定度在AD!")D之间的
常 规 测 量$例 如 环 境 样 品 的 测 量$在 ?)!
())G3#$())!"!))G3#和大于"!))G3#范
围内$效率刻度的不确定度可分别控制在")D$

@D和AD范围内$这样的效率刻度误差完全可以
接受*B>@+!

;$=!样品!活度测量
将接收到的S<Z<比对样品用力混匀$并静

置一段时间后$开盖称取部分样品至!@)88^
@)88聚乙烯塑料圆柱体样品盒内$测量盒内样
品厚度$并作密封处理!同时称取约")=土壤及
约A=草样$于")"F下烘干$测定样品的含水
量$以便按照S<Z<要求最终报告样品干重比活
度!实验测量样品的有关信息列于表"!
样品测量时间范围为?A)))!?+)))9$所选

用的各待测核素的特征能量及分支比列于表(!

表"!#活度测量样品的性质

H0E%3"!P.$[3.:639$18309-.34908[%39

样品"U08[%39# !,= 样品厚度"H762G/399#,88 含水量"Y$69:-.3#,D

土壤"U$6%# "@?&BA A(&? (&(+

草样"I.099# @(&"( A"&! "(&B"

水样"K0:3.# "@+&*) ?B&)
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表(!核素特征能量及分支比!精密度接受极限值和最大可接受偏倚

H0E%3(!P30G3/3.=;0/44320;>E.0/27.0:6$$18309-.34/-%6439"Q<P0/4Y<W

核素

#’-2%6439$

特征能量

#Z/3.=;[30G$%G3#

分支比

#W.0/27.0:6$$%D

Q<P#Y<W$%D

土壤#U$6%$ 草样#I.099$ 水#K0:3.$

?)T "?B)&+" ")&B@ > "A >

A?Y/ +!?&+! **&*+ "A > ")

B)V$ ""@!&(? **&*) "A > ")

"!!(&A) **&*+

BAM/ ""A&AA A)&@) "A > ")

")*V4 ++&)! !&B" () > "A

"!?V9 B)?&B* *@&B "A > ")

@*A&+? +A&?

"!@V9 BB"&@) +A&(" "A "A ")

(")PE ?B&A! ?&(A (A > (A

(?"<8 A*&A! !A&*) () > "A

#!影响测量精度的几个可能因素

#$;!样品测量盒与探测器中心位置的偏离
探头直径与样品盒底部直径虽相同"但盖于

探头上的聚乙烯端帽直径比样品盒大很多"样品
测量盒与探头中心位置间的偏离对测量结果的影

响需进行测试&为此"采用一混合标准源"在探头
端帽偏离中心不同位置下分别进行了#谱测量"
结果列于表!&表!测量结果显示"测得的"!@V9"
"!!W0""A(Z-的比活度均随偏离距离的增加而减
小&由此可知"偏离A88 时"引起的误差低于

!D’偏离"A88时"低于AD&事实上"A88的
偏差完全可目视观察到&可以认为"因摆放位置
的细小偏差引起的测量误差可忽略&

#$#!S-(K)?K样品参数设定对土壤样品效率刻
度的影响

采用无源效率刻度软件Q0EUOVU刻度效率
用户需准确输入样品信息"包括样品组成!几何形
状参数!密度等&对于成分复杂的土壤样品组分
的定义往往不易"而这一因素对效率刻度准确性
的影响需实验测试"为此"模拟了几种常用土壤样
品的组分"在几何尺寸!样品密度一致的前提下"
利用Q0EUOVU对其进行效率刻度"测试样品组
分列于表?"效率刻度结果示于图"&

!!从表?和图"可看出"样品的化学组分对低
于"))G3# 的能峰效率具有较为明显的影响"
对(")PE#?B&!G3#$的影响尤为显著&这表明"样
品组分不同"对低能#射线的自吸收作用显示出
差异"能量越低"自吸收越明显&

表!!样品盒偏离探测器中心位置对测量结果的影响

H0E%3!!Z1132:9$1908[%3[$96:6$/$/:73.046$02:6]6:;

样品位置

#P$96:6$/$1908[%6/=$

:%#Wd(G=_"$

"!@V9 "!!W0 "A(Z-

中心位置#V3/:.0%[$96:6$/$ +(*&+a!B&A ")+*&(aBB&) "(!B&"a(*&"

偏离中心A88#A881.$823/:3.$ +"*&@a!B&" ")?!&AaB!&! ""*@&)a(+&?

偏离中心"A88#"A881.$823/:3.$ @*?&*a!A&) ")(A&AaB(&( ""B*&"a(@&@
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表?!模拟土壤样品组分

H0E%3?!V738620%2$8[$/3/:9$19-[[$9:349$6%9

样品

!U08[%39"

+#D

N O ’ V U U6 ‘3 <% Y= V0 Y/ ’0 T H6

土壤"!U$6%"" (&( A@&A > +&A > (B&( A&B > > > > > > >

土壤(!U$6%(" "&" AA&+ > "&( > !"&B !&" > > > > > > >

土壤!!U$6%!"")&) @+&) )&? ""&? )&( > > > > > > > > >

土壤?!U$6%?" > ?A&( > > > (A&) "(&( +&! (&A ?&" )&( > "&+ )&@

土壤A!U$6%A" )&? ?*&B > (&" > (@&? ?&) @&" "&B ?&( > )&+ (&? )&!

砂质!U0/4;9$6%"> A!&! > > > ?B&+ > > > > > > > >

图"!不同化学成分土壤的Q0EUOVU效率刻度结果

‘6=&"!Z1162623/2;2-.]391$.9$6%908[%3
\6:746113.3/:2738620%2$8[$/3/:9

6$$$土壤"!U$6%""%%$$$土壤(!U$6%("%

#$$$土壤!!U$6%!"%7$$$土壤?!U$6%?"%

$$$$土壤A!U$6%A"%8$$$砂质!U0/4;9$6%"

#$<!S-(K)?K自吸收校正的有效性检验
样品基质对低能#射线的自吸收效应显著&

为检验Q0EUOVU对自吸收校正的有效性%我们
利用同一个样品测量盒%内装不同高度的样品进
行测试%结果列于表A&从表A可看出%样品高度
从高到低%所测得的几个核素的质量活度在测量
误差范围内无明显变化&由此可认为%Q0EUOVU
对自 吸 收 的 A?Y/%B)V$%BAM/%")*V4%"!?V9%
"!@V9%(")PE%(?"<8等+种核素的校正是有效的&
据此%在比对测量中%我们没再进一步进行核素自
吸收方面的校正&

#$=!系统本底扣除
对样品盒空盒进行?+7#谱图测量%测量结

果表明%对比对所要求的测量核素的特征能量%在
本底谱中的计数均低于探测下限&由此可认为%

#谱仪系统的本底不影响样品测定%因此%在后续
软件解谱中均未进行本底扣除&

<!结果及讨论

!""本实验室报告的样品测定结果以及与

S<Z<参考值的比较列于表B&由表B可知%除土
壤样品中B)V$%BAM/外%S<Z<土壤样品中的其余

B种核素’水样和草样中的核素均在可接受范围
内%接受率为+*D&高于此次比对B?D的总体接
受率&
对于此次比对中难以测量的核素 ")*V4%

(")PE%我们的测量结果也均在可接受范围内&在
")*V4++G3#处有较强的L射线干扰%因此%容易
高估此处的峰面积&从总体比对结果看%")*V4的
可接受率最低%仅为?!D&(")PE的特征峰能量为

?BA&!G3#%对该核素的自吸收效应显著&因而%
不恰当的吸收质量系数易给测量结果带来较大误

差%因此%该核素的总体可接受率仅为A?D&以
上结果说明%本工作中用的无源效率刻度软件

Q0EUOVU以及I3/63()))谱分析软件对L射线
干扰’自吸收校正’级联符合相加因素等对测量带
来的干扰均予以充分考虑和解决&

!("土壤样品的测量值与S<Z<的相对偏倚
明显比草样及水样的高%这可能归因于土壤样品
的成分复杂%因而在效率刻度上存在较大误差&

!!"相对于S<Z<参考值%我们报告的结果
的不确定度较大%特别是低能核素(?"<8%")*V4%
(")PE%报告的测量值不确定度明显高于S<Z<所
给的参考值&同时%超过+)D的实验室所提交的
不确定度值也明显高于S<Z<给出的参考值&此
外%水样品核素测量值不确定度明显比土壤样品
及草样的高%这主要是由于水样品中的核素活度
较低%而测量时采用了大致相同的测量时间%因
此%计数误差较大%从而造成其不确定度的增大&
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!!!?"我们报告的结果中出现(个警告值#即
土壤样品中的B)V$与BAM/$该值在总体比对结果
中属于比较容易通过的测量核素$进一步分析测
量谱图发现%BAM/能量特征峰"""AG3#右侧

"""*&BG3#处有一明显的能量峰#它造成了软件
在本底扣除时出现了偏差而导致结果偏低$重新
用 手 动 解 谱#对 该 核 素 可 修 正 为 !@(&!a
!&""Wd&G=$该值极其接近于S<Z<的参考值#
并可通过正确度评价$B)V$测量值异常的原因尚
需进一步分析研究$

=!结!语

本工作采用超低本底 NPI3#谱仪系统对

S<Z<国际比对样品进行质量活度测量#取得了
总体接受率为+*D’不被接受率为)D的较好结
果$这表明#采用无源效率刻度软件 Q0EUOVU
和I3/63()))分析软件的效果良好#本#谱仪系
统及其测量方法可行’可靠$
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