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前  言
本文件按照GB/T 1.1-2020《标准化工作导则 第1部分：标准化文件的结构和起草规则》的规定起草。

本文件由全国稀土标准化技术委员会（SAC/TC 229）提出并归口。
本文件起草单位：国家钨与稀土产品质量监督检验中心、湖南稀土金属材料研究院有限责任公司、包头稀土研究院、福建省长汀金龙稀土有限公司、定南大华新材料资源有限公司、江阴加华新材料资源有限公司、虔东稀土集团股份有限公司（赣州艾科锐检测技术有限公司）、天津包钢稀土研究院有限责任公司、包头稀土新材料技术研发中心、湖北方圆环保科技有限公司。
本文件主要起草人：李平、汤英、
本文件为首次发布。

引  言
稀土矿多为伴生放射性矿种，伴生有高于规定水平的天然放射性物质钍、铀等元素。在其开发利用，制备成多种稀土产品的过程中，伴生矿中的天然放射性物质也将被迁移、富集和扩散，管理不善将对环境造成一定程度的放射性污染。在稀土矿及稀土产品化学成分领域，我国已建立针对稀土总量、非稀土杂质、稀土杂质等含量检测较为全面的标准体系，但是针对稀土矿及稀土产品中的放射性水平还未建立相关的方法标准。本文件依据放射性的独立性、不可控性及规律性特点，利用低本底总α、总β放射性测量仪，通过大量条件实验、规范检测过程中的各个细节，建立了规范、易操作、结果具有可比性的检测标准。

稀土矿及稀土产品 总α、总β放射性的测定
厚源法
1 范围

本文件规定了稀土矿及稀土产品中总α、总β放射性的测定方法；稀土产品包含稀土化合物、稀土盐类、稀土金属及氧化物、稀土合金等。
本文件适用于稀土矿及稀土产品中总α、总β放射性的测定。测定范围下限：总α放射性，0.1 Bq/g；总β放射性，0.1 Bq/g。
2  规范性引用文件
下列文件中的条款通过本文件的引用而成为本文件的条款。凡是注日期的引用文件，其随后所有的修改单（不包括勘误的内容）或修订版均不适用于本文件，然而，鼓励根据本文件达成协议的各方研究是否可使用这些文件的最新版本。凡是不注日期的引用文件，其最新版本适用于本文件。
JJG 853 低本底α、β测量仪检定规程；

GB/T8170 数值修约规则与极限数值的表示和判定；

HJ 898 水质 总α放射性的测定 厚源法；

HJ 899 水质 总β放射性的测定 厚源法。

3  术语和定义
3.1  有效饱和厚度
指某一放射性射线发射率随着放射性物质厚度增加而增加，当放射性厚度达到一定程度时，射线发射率将不再随放射性物质厚度的增加而增加，则该厚度为该放射性射线的有效饱和厚度。
3.2 最小取样量
    根据不同直径的测量盘，当铺盘厚度达到放射线的有效饱和厚度时，对应的取样量为铺盘量的最小取样量。
4  方法原理

将样品制备成适宜铺盘的粉末样品，准确称取不少于“最小取样量”的粉末样品于测量盘内均匀铺平，置于低本底α、β测量仪上测量总α、总β的计数率，以计算样品中总α、总β的放射性活度浓度。
5  试剂和材料 
5.1 241Am标准物质(活度浓度值推荐为5-100 Bq/g)，经105℃烘1h。
5.2 氯化钾标准物质，经105℃烘1h并研磨至200目。
5.3 硝酸(ρ=1.42g/mL)，优级纯。
5.4 硫酸(ρ=1.84 g/mL)，优级纯。
5.5 过氧化氢(30%)。
5.6 无水乙醇，纯度≥95%。
6  仪器设备
6.1 低本底α、β测量仪。
6.2 电子天平：感量0.1 mg。
6.3 测量盘：底部平整的凹形不锈钢圆盘，圆盘的质量厚度至少为2.5 mg/mm2。测量盘的直径取决于仪器探测器的直径及样品源托的大小。

6.4 烘箱，最高温度大于110℃。
6.5 高温炉，温度上限不低于1000℃。
7  样品
7.1  稀土氧化物、氟化稀土、稀土矿等干燥粉料：样品在烘箱中105℃烘1h，于干燥器中冷却至室温，研磨均匀至200目，计算样品水分含量。
7.2  稀土草酸盐、稀土碳酸盐、稀土硝酸盐等潮湿易溶于水的粉料：样品在马弗炉中950℃灼烧1h，于干燥器中冷却至室温，研磨均匀至200目，计算样品灼减量。
7.3  氯化稀土、稀土金属：取样后立即称取2.0g试样，精确至0.0001g。将试料置于100mL烧杯中，加入10mL水，10mL硝酸（5.3），0.5mL过氧化氢（5.5），低温加热至溶解完全。将溶解后的样品全部转移至蒸发皿中，用少量80℃以上热去离子水洗涤烧杯，并将洗液一并转移至蒸发皿中；沿器壁向蒸发皿中缓慢加入2mL硫酸（5.4），为防止溅出，把蒸发皿放在水浴锅上加热，直至冒硫酸烟，再将蒸发皿放到可调温电热板上（温度低于350℃），继续加热至烟雾散尽；将装有样品的蒸发皿放入高温炉内，在350℃灼烧一个小时后取出，放入干燥器内冷却至室温，根据蒸发皿的差重求得灼烧后样品质量。
8  分析步骤

8.1  试料
称取0.1A mg粉末样品（7，A为测量盘的面积，mm2），精确至0.0001g。
8.2  空白试验
取空白测量盘做空白试验，测得本底的总α和总β计数率。
8.3  标准测量源的校准
称取0.1A mg的241Am标准源（5.1）和0.1A mg KCl标准源（5.2）到测量盘中央，滴加数滴无水乙醇（5.6），均匀铺平，将测量盘置于烘箱中烘干，制成标准源。标准源在低本底α、β测量仪上连续测量4次，每次6000 S，测得样品中总α和总β计数率，分别校准总α效率和总β效率。
8.4  样品源的测定
将试料（8.1）置于测量盘中央，滴加数滴无水乙醇（5.6），均匀铺平，将测量盘置于烘箱中烘干，制成样品源。样品源在低本底α、β测量仪上连续测量4次，每次6000 S，测得样品中总α和总β计数率。

9  试验数据处理
9.1稀土氧化物、氟化稀土、稀土矿等经过烘干处理的样品中总α、总β放射性活度浓度按式（1）、（2）分别计算：
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式中：
Cα—样品中总α放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
Cβ—样品中总β放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
Rxα—样品源总α计数率，以cps计；
Rxβ—样品源总β计数率，以cps计；
R0α—本底总α计数率，以cps计；
R0β—本底总β计数率，以cps计；
Rsα—241Am标准源的总α计数率，以cps计；
Rsβ—40K标准源的总β计数率，以cps计；
αs—241Am标准源的总α放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；

βs—40K标准源的总β放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
msα—241Am标准源的质量，单位为克（g）；
msβ—40K标准源的质量，单位为克（g）；
mx—样品源试样的质量，单位为克（g）；
w水分—样品水分质量分数（%）。
9.2 稀土草酸盐、稀土碳酸盐、稀土硝酸盐等经过灼烧处理的样品中总α、总β放射性活度浓度按式（3）、（4）分别计算：
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式中：
Cα—样品中总α放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
Cβ—样品中总β放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
Rxα—样品源总α计数率，以cps计；
Rxβ—样品源总β计数率，以cps计；
R0α—本底总α计数率，以cps计；
R0β—本底总β计数率，以cps计；
Rsα—241Am标准源的总α计数率，以cps计；
Rsβ—40K标准源的总β计数率，以cps计；
αs—241Am标准源的总α放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；

βs—40K标准源的总β放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
msα—241Am标准源的质量，单位为克（g）；
msβ—40K标准源的质量，单位为克（g）；
mx—样品源试样的质量，单位为克（g）；
w灼减—样品灼减量（%）。
9.3 氯化稀土、稀土金属等经过溶解制备成硫酸盐处理的样品中总α、总β放射性活度浓度按式（5）、（6）分别计算：
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式中：
Cα—样品中总α放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
Cβ—样品中总β放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
Rxα—样品源总α计数率，以cps计；
Rxβ—样品源总β计数率，以cps计；
R0α—本底总α计数率，以cps计；
R0β—本底总β计数率，以cps计；
Rsα—241Am标准源的总α计数率，以cps计；
Rsβ—40K标准源的总β计数率，以cps计；
αs—241Am标准源的总α放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；

βs—40K标准源的总β放射性活度浓度，单位为贝克每克（Bq/g）；
msα—241Am标准源的质量，单位为克（g）；
msβ—40K标准源的质量，单位为克（g）；
mx—样品源试样的质量，单位为克（g）；
m1—灼烧残渣的质量，单位为克（g）；
m0—化学处理前样品称样量，单位为克（g）。 

当测定结果小于0.1Bq/g时，保留小数点后三位；测定结果大于等于0.1Bq/g时，保留小数点后两位。

10  精密度
10.1  重复性
在重复性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表1给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对差值不超过重复性限（r），超过重复性限（r）的情况不超过5%，重复性限（r）按表1数据采用线性内插法或外延法求得。
表1 重复性限（r）

	总α放射性

（Bq/g）
	重复性限（r）

（Bq/g）
	总β放射性

（Bq/g）
	重复性限（r）

（Bq/g）

	0.140
	0.101
	0.109
	0.066

	0.510
	0.069
	0.519
	0.070

	1.05
	0.359
	3.42
	0.535

	9.42
	1.43
	5.68
	0.628

	16.52
	1.94
	9.42
	1.43

	50.84
	4.01
	19.48
	1.31


10.2  再现性

在再现性条件下获得的两次独立测试结果的测定值，在表2给出的平均值范围内，这两个测试结果的绝对值差不超过再现性限（R）,超过再现性限（R）的情况不超过5%，再现性限（R）按表2数据采用线性内插法或外延法求得。

表2 再现性
	总α放射性

（Bq/g）
	再现性限（R）

（Bq/g）
	总β放射性

（Bq/g）
	再现性限（R）

（Bq/g）

	0.140
	0.228
	0.109
	0.066

	0.510
	0.069
	0.519
	0.070

	1.05
	0.359
	3.42
	0.535

	9.42
	1.43
	5.68
	0.628

	16.52
	1.94
	12.57
	2.29

	50.84
	4.01
	19.48
	1.31
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