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氚气标准源的研制

罗瑞，徐利军，林敏，毛娜请，陈克胜，夏文
（中国原子能科学研究院 计量与校准技术重点实验室，北京 102413）

摘 要：氚是涉氚场所中辐射防护监测的重点核素，对涉氚场所中的气态氚浓度进行有效监测具有

重要的意义。根据GB/T 7165. 5-2008第 5部分要求，氚活度监测校准应使用与被测对象成分一致的参考

源，即标准氚气。解决该难题需要研究并建立标准氚气的制备方法和定值方法，确保氚气活度量值源头的

有效性。基于稀释法研制了气载氚标准源，通过长度补偿法进行氚活度浓度定值，并进行了不确定度的

分析和评定。氚气标准源的研制填补了国内该领域的空白，为氚监测仪的量值溯源提供了重要支撑。
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Development of tritium reference gas
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Abstract: Tritium is a key nuclide for radiation protection monitoring in tritium related sites. It is of great significance to effectively

monitor the concentration of gaseous tritium. According to the requirements in Part 5 of GB/T7165.5-2008, the reference tritium gas con⁃
sistent in composition with the object to be tested should be used in the tritium activity monitoring and calibration. To solve this problem,
we need to study and establish the preparation method and certification method of reference tritium gas to ensure the effectiveness of the
source of tritium gas activity measurement. Tritium reference gas is prepared based on dilution method, the tritium activity concentration
is measured based on length compensation method, and the measurement uncertainty is analyzed. The development of tritium gas stan⁃
dard source fills the gap in this field in China and provides an important support for the traceability of tritium monitoring instrument.
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0 引言

随着国际热核实验堆 ITER（International Ther⁃
monuclear Experimental Reactor）项目以及国内东方

超 环 EAST （Experimental Advanced Superconduct⁃
ing Tokamak） 项目的推进，使得以氘氚作为燃料

的第一代聚变堆商用供电在未来成为可能。一座

1000 MW的磁约束聚变堆每年用氚量达数百千克，

由此带来氚材料的大规模生产需求。此外，核动

力反应堆在运行过程中，核燃料元件裂变核的三

裂变和裂变中子在控制棒、冷却剂和相关结构材

料中的活化反应都会产生一定数量的、并不希望

要的氚。氚在各种材料中具有较高的扩散性，在

氚处理或处置等涉氚场所中，有潜在的氚污染及

扩散辐射危害［2］。根据相关辐射防护要求［10］：一

切伴有辐射的实践或设施，都应根据具体情况，

按辐射防护最优化原则制定出相应的辐射监测计

划，开展辐射监测工作。因此，涉氚场所中在线

监测各装置操作过程中的氚浓度以及场所的氚浓

度，对实验人员、工作环境以及公众的辐射安全
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具有重要的意义［8-9］。

氚是氢的放射性同位素，纯β放射体，半衰期为

12. 35 a［1］。氚辐射β粒子的平均能量只有5. 67 keV，
质量厚度为 7×10-3 kg/m2的物质可完全吸收，即使

在空气中的最大射程只有 5 mm。因此，氚在探测

器中的自吸收会严重影响监测的准确性。此外，

环境γ射线的影响、氚对电离室表面吸附造成的记

忆效应、气体的成分和压强、电离室壁引起离子

数丢失的壁效应、不同壁材料的能量沉积，都将

影响电离室测氚的灵敏度、准确度、应用范围等，

也给氚监测仪活度量值的准确校准带来困难。

综上所述，解决氚活度校准难题的途径是建

立氚监测仪活度量值溯源体系，形成气态氚活度

量值传递能力，而建立溯源体系的基础是研究建

立标准氚气的制备装置和活度绝对测量装置［5-6］。

选择易实现活度准确定值的氚气作为标准源

的主要原因是：第一，氚化水蒸气的相态变化接

近常温常压［3］，所形成的饱和气态受外界 （工作

环境） 温度压力的影响较大，一方面易形成冷凝

态而产生滞留效应，另一方面饱和气态不易控制，

导致比活度值难以准确测量；第二，涉氚场所主

要为氚 （气） 材料生产场所，其监测对象以氚气

（HT） 为 主［4］， 且 一 般 涉 氚 场 所 中 对 氚 化 水

（HTO）的监测采用收集后用液闪测量的方法。因

此，为确保校准源与拟测对象尽量一致，作为氚

监测校准的主要参考是标准氚气［7］。

1 实验装置

1.1 氚气标准源制备装置

由于氚气的吸附性较强，且为放射性物质，

因此其制备方法较一般的标准气体的制备方法更

加复杂，与一般的混合气不同的是还需添加同位

素气体—氢气作为载体。由于原始的氚气源活度

较高，达到 GBq量级，拟建的制备装置如图 1所
示。图中的虚线部分放置原始氚气源，该氚气源

一般密封在一个小型容器中。当配气装置经过清

洗并达到气态平衡时，通过外力将该容器粉碎，

使高比活度的氚气可被稀释气混合，最后压缩到

标准气体钢瓶中。实际应用的标准氚气源比活度

较小，因此需将高浓度的氚气源进一步稀释制备。

第二步采用的制备装置建立在图 1所示装置的基础

上，将图中的虚线部分换成上一次制备的高浓度

氚气即可。考虑到量传的终端用户使用的便携性，

还需进行第三步制备，将氚气的比活度降低至103~
106 Bq/L（标况下），体积控制在 1 L以内。为减少

放射性气体的接口操作，将上述三个步骤集成在

一套管路系统中如图 2所示。整个系统密封在手套

箱中，可尾气接入到专门设计的处理装置中，从

而保证系统的稳定和操作人员的安全。

标准气体的稀释多采用氮气等物化性质较为

稳定的气体介质，为了减少后续测量的不确定度，

将测量工作气体P10（90%Ar，10%CH4）作为介质

气体。通常选为正比计数器工作气体的氩-甲烷、

甲烷钢瓶充气压力为 2 MPa，为考察制备装置的密

闭性能，选该压力进行测试，结果如表 1所示。将

气压统一修正至 0 ℃时的压力值，计算实验过程中

的气体泄露率，结果为 25. 7 Pa/h。而氚气标准源

的制备通常耗时 10 min，因此制备过程中氚气的泄

露忽略不计。

图1 标准氚气的制备原理

Fig.1 Principle of standard tritium gas preparation

表1 氚气标准源制备装置气密性数据
Tab.1 Air tightness data of preparation device of

tritium gas standard source
日期

9.2
9.3
9.7
9.8
9.9
9.10
9.13

时间

14:09
13:51
13:20
8:38
9:02
8:30
8:53

管路气压/
kPa
2289
2286
2274
2271
2273
2268
2264

室温/℃
21.5
21.4
20.1
19.8
20.1
19.5
19.2

修正至0℃
气压/kPa
2122.0
2119.9
2118.1
2117.5
2117.2
2116.9
2115.3
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1.2 氚气活度绝对测量装置

氚为纯β核素且β能量极低，因此氚气活度测

量的最佳方法是内充气正比计数法。一般正比计

数管的中心区域，沿阳极丝的电场分布比较均匀，

而且具有较高的探测效率；在两端区域电场发生

畸变，场强较弱，探测效率较低，称之为端效应，

可采用长度补偿法消除端效应的影响。此外还需

考虑工作气与待测气的混合以及氚气的滞留效应

等影响测量的因素，建立的氚气活度绝对测量装

置如图3所示。

2 测量结果

2.1 氚气标准源的制备

将储存约 50~200 GBq高浓度氚气的玻璃容器

放入制备装置，接入空的气瓶，抽真空后将玻璃

容器破碎释放出氚气，充入一定量的氩甲烷气体，

经过制备装置的气体管路到达气瓶，即可得到一

级氚气。

通过稀释法可得到其他活度的氚气，流程为：

将较高浓度氚气瓶和空的气瓶接入制备装置，抽

图3 氚气活度绝对测量装置

Fig.3 Absolute measurement device of tritium gas activity

图2 标准氚气制备装置设计图

Fig.2 Design diagram of preparation device of standard tritium gas
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真空后，分别称量两个气瓶的质量，记为m1，M1。

然后释放少量氚气至管路，再充入一定量的氩甲

烷气体经过气体管路至空的气瓶中，分别称量稀

释后的气瓶质量，记为 m2，M2，即可得到稀释

氚气。

用称量法计算稀释过程中的稀释因子，通过

高量程天平给出量值，得到的不确定度较小，是

公认的制备基准气体的主要方法，其原理见式

（1）。采用高量程高精度的天平和称重的方法确定

分装标准氚气的质量，天平的量程为 20 kg，最小

分量为1 mg。
A1
A2
= k = M2 - M1

m1 - m2
（1）

式中：A1，A2分别为稀释前后氚气源的活度浓度，

Bq/L；k为稀释因子；M1，M2分别为稀释氚气源稀

释前后气瓶质量，g；m1，m2分别为原始氚气源稀

释前后气瓶质量，g。
表 2为通过称量法得到的每级稀释过程的稀释

因子的值，氚气制备过程中可以调整每级稀释过

程氚气源和稀释气体的质量得到不同量级的稀释

因子，进而得到不同活度浓度范围的氚气标

准源。

通过上述方法，使用 50~200 GBq的原始氚气

源制备氚气标准源，可以得到活度浓度为 107~109
Bq/L的一级氚气源、活度浓度为 104~106 Bq/L的二

级氚气源以及活度浓度为 102~103 Bq/L的三级氚

气源。

2.1.1 测量方法

氚气的测量采用长度补偿内充气正比计数器

法，该方法是气体活度测量的经典方法，也是一

种绝对测量方法。探测器由三根同样结构仅长度

不同的正比计数管组成，氚气活度浓度经过对死

时间、本底、甄别阈、端效应、壁效应等数值进

行修正。

单根正比计数管探测器的计数率为

N = ( N'
1 - N'td - Nb )∙μ/ (1 - η) （2）

式中：N为探测器修正后计数率，s-1；N'为探测器

表观计数率，s-1； td为装置死时间，μs；Nb为本

底，s-1；μ为壁效应修正因子；η为小能量损失修

正系数。

通过三管符合法测量的氚气比活度为

A' = é

ë
ê
êê
ê( NL - NM

VL - VM ) + ( NL - NS

VL - VS ) + ( NM - NS

VM - VS )ùûúúúú /3（3）
式中：A'为正比计数管内氚气比活度，Bq/L；为最

长正比计数管修正后计数率，s-1； VL为最长正比

计数管体积，L；NM为中等长度正比计数管修正后

计数率，s-1； VM为中等长度正比计数管 体积，L；
NS为最短正比计数管修正后计数率，s-1； VS为最

短正比计数管体积，L。
所测量的氚气标准源的比活度为

A = A'∙V0∙P∙T0VH∙P0∙T （4）
式中：V0为测量系统总体积，包括正比计数管、

稀释腔室及连接管路，L；VH为充入测量系统的氚

气体积，由流量计给出，L；P为测量时环境压力，

kPa；T为测量时环境温度，℃；P0为标况下的压

力，kPa；T0为标况下的温度，℃。

2.1.2 测量结果

使用活度测量装置测得的各氚气活度测量结

果见表3。
从活度浓度测量结果可知，通过称量法计算

的活度浓度与长度补偿法测量出的活度浓度的结

果相对偏差小于 4%，由此验证了使用稀释法制备

表2 稀释过程的稀释因子

Tab.2 Dilution factor of dilution process
制备过程

初级稀释

次级稀释

氚气瓶编号

P10-H3-20201228
P10-H3-20210729
P10-H3-20210729
P10-H3-20210901

氚气与气瓶总质量/g
稀释前

9112.688
7709.158
8251.667
7719.954

稀释后

9107.487
8264.669
8247.156
8181.665

稀释前后质量差/g
5.201
555.511
4.511
461.711

稀释因子

106.8

102.3

·· 60



计 测 技 术 新技术新仪器

各活度浓度的氚气源并通过稀释因子给出氚气源

活度浓度的方法是可行的。

2.2 测量结果不确定度的分析与评定

对测量结果进行不确定度分析与评定，计数

率、本底、死时间的不确定度分量为A类评定，采

取相对标准标准偏差进行评定，壁效应修正因子、

小能量修正因子采取最小二乘法进行评定，测量

系统体积、氚气体积、实验温度、压力等不确定

度分量为 B类评定，由检定/校准证书给出。各分

量互相影响很小，可以认为是相互独立，因此测

量结果相对标准不确定度uc为

uc = ∑1
15u

i
（5）

式中：ui为各影响因素带来的不确定度分量。

氚气标准源活度浓度测量结果的不确定度评

定如表4所示。

3 结论

以氩甲烷气体为载气的高压氚气标准源的研

制，突破了放射性气体标准物质研制关键技术，

建立了不同活度的氚气标准源的自主制备方法，

为氚监测仪活度量值的溯源以及现场校准提供技

术保障，取得的主要研究成果如下：

1）通过称量法确定稀释因子，利用等压稀释

的方法可制备不同规格（体积、压力）、活度浓度

范围为102~109 Bq/L的氚气标准源；

2）通过长度补偿法对氚气标准源的活度浓度

进行测量，可对活度浓度范围为 103~107 Bq/L的氚

气标准源进行定值；

3）对氚气标准源活度浓度的测量进行了不确

定度的分析和评定，其扩展不确定度为 3. 2%
（k=2）。
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