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氚微量热计标定及含氚样品量热验证
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摘要"放射性同位素衰变放出热量#衰变热是计算放射性同位素活度的重要依据&为了测量氚的衰变

热#本研究对一种
$

d

级别的低检测限微量热计进行检测限测试%工作曲线标定以及含氚样品量热验

证&测量结果表明#微量热计的检测限为
9G$&

$

d

#即
!&[Y>

氚&在
9"O

!

O%"!

$

d

!

O

!

9O%Y>

氚"范

围内对微量热计的输出热电势
;F

输入热功率
D

进行标定#获得的标定关系式为
;

!

$

4

"

i%G9#9

D

!

$

d

"#对应氚活度与输出热电势关系式为
H

!

Y>

"

i%G$9!;

!

$

4

"#线性相关系数
E

$

#

%GKKK

&含氚样

品的重复测量标准偏差为
9G9#I

#与
:4<

法测量偏差为
$G#OI

&本研究使用的量热计通过水浴与真

空环境减小测量环境的波动#保证测量的一致性&标定后的量热计在不破坏氚样品完整性的条件下测

量其活度#相比其他氚测量方法更适用于固态氚样品的测量#具有工程应用价值&

关键词"微量热计$氚活度$检测限$标定
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氚作为一种低能
,

放射性核素#随着近年

核聚变的发展等而受到日益密切的关注&为了

监控氚向环境的排放#以保障公众辐射防护安

全#对氚放射性活度进行测量是一项必要的工

作#通过测量可掌握氚的生产%消耗和损失&氚

的测量方法有多种#主要包括量热法%电离室法

和正比计数管法%气相色谱法和拉曼光谱法%液

闪法等&受氚的存在形态%活度大小等因素的

影响#每种测量方法基本都有自身的局限性#其

中量热法适用于固态氚样品的测量#电离室

法%正比计数管法及气相色谱与拉曼光谱法

适用于气态氚样品的测量#液闪法适用于液

态氚样品的测量)

9F#

*

&

量热法通过测量样品产生热的功率计算样

品放射性活度#是最直接的放射性同位素定量

测量方法#其无需额外制备样品#不会因制样产

生损失#以及其他方法中可能产生的放射性废

物和化学废物#是一种无损检测的计量方式#广

泛用于放射性半衰期%平均衰变能以及放射性

活度测量等场景)

OFN

*

&其中#用于低比活度氚

测量的微量热计#在研究锂陶瓷增殖剂氚居

留%结构材料氚活度%放射性废物氚含量%氚

化水活度等方面具有重要的应用价值)

&FK

*

&本

研究对一种
$

d

级别的低检测限微量热计进

行检测限测试%工作曲线标定以及含氚样品

量热验证#可用于后续氚测量#在工程应用上

具有重要价值&

!

!

氚量热原理

放射性同位素衰变放出热量#使周边物体

接受热量温度提升#放射性核素量热计通过核

素的衰变热功率
D

来确定核素的活度&氚量

热通过测量氚衰变的热功率
D

#结合氚的衰变

比热功率!

+

D

"#即可计算出氚的活度
H

(

H

I

D

+

D

!
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式中#

H

氚的活度#

Y>

$

D

为氚的衰变热功率#

$

d

$

+

D

为氚的衰变比热功率#
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&

量热计主要由四个元素组成(量热室

!

M

?

"%良好确定的热阻%热电堆!电压信号
N

0

"%

环境!

M

3

"&当功率为
D

的热源放在量热室中#

量热室温升
\M

?

'

\'

与量热室的热容
8

和由热

阻确定的热导
P

之间的关系为(
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?
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保持量热计
M

3

不变#此时的量热计即为

等温量热计&对上式积分#得到(

M

?

K

M

3

I

D

P
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式中#

8

'

P

为时间常数#当
'

* o

时有关系

式!
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K

M
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热源和冷源之间的温差
M

?

o

gM

3

#与二者

之间的温差电势具有线性关系#故热源功率
D

与热电偶的温差电势之间具有线性关系)

9%F99

*

&

G

!

实验装置与方法

GF!

!

实验装置

等温双杯微量热计结构示意图示于图
9

#

分为量热单元和环境温度控制单元&量热单元

由量热杯及其固定台%热电堆%测量室%信号测

量部件等部分组成&

为了保持测量环境的稳定性 #测量室选

取不锈钢作为结构材料#通过测量室外水浴

保持温度#测量室尺寸为
"

$&%[[f!O%[[

&

铝材质由于其热阻小%比热容大#选取作为内部

量热杯材质&量热杯外部尺寸为
"

O"G#[[f
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#内部尺寸为
"

OO[[f$$%[[

#体

积为
O$$G#[J

&量热计通过实验室空调控制

环境温度#通过水浴与真空维持量热杯内温度

稳定&实验时室内温度在
$$

!

$Oh

之间波动#

恒温水箱可控制在
H%GOh

范围内#使用真空

泵将量热腔室内的真空度抽取至
9%

g$

:,

&

图
!

!

微量热计结构示意图

#.

>

I!

!

%6397693),.4

>

34B-K6J)6E-$79

5

741-3.B)6)3

两个量热杯之间的温差电势
;

通过
7

8

>F

-3+1!##$%7

纳伏表测量#标定工作曲线时采用

b3

=

0>

8

T1̀$K"97

电源表对
9

0

量热杯输入电

加热功率
D

#二者参数列于表
9

#可精确测量

$

4

级别的热电势与
$

d

级别的电功率&

表
!

!

电表参数

+4<1)!

!

;434B)6)3*-K)1)763.7B)6)3*

型号 量程 分辨率

7

8

>-3+1!##$%7 9

$

4

!

9%%4 9%%

2

4

9%%+

2

b3

=

0>

8

T1 $̀K"97 9%%+4

!

$9%4

9%.7

!

直流
!GO7 9%%+4

脉冲
9%GO7 9%.7

!9G&d

等温双杯量热计测量可有效抵消噪声对测

量的困扰#双杯均无热源时测得的电势差为基

线值&基线值波动小#检测限也小#适合低热功

率的测量对象&

GFG

!

实验方法

GFGF!

!

检测限测量
!

对于低活度氚的量热测

量#微量热计的基线稳定性决定检测限的大小#

直接影响氚活度测量结果的准确性&等温双杯

量热计在两个量热杯内均没有热源的情况下#

两个量热杯的输出电压信号差值即为该量热计

的基线值&基线检测原理示于图
$

&

图
G

!

基线检测原理图

#.

>

IG

!

%7J)B46.7,.4

>

34B-K<4*)1.'),)6)76.-'

GFGFG

!

电加热功率量热标定
!

量热计采用电

加热功率标定方法)

9$

*

&采用电源表对
9

0

量热

杯输入一定的热功率
D

#纳伏表测量两个量热

杯之间的温差热电势
;

#对量热计的输入电功

率
D

!

$

d

"

F

输出热电势
;

!

$

4

"关系进行标定#

标定示意图示于图
!

&

图
H

!

双杯量热计原理图

#.

>

IH

!
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GFGFH

!

含氚样品量热验证
!

为了保证氚活度

测量的稳定性与准确性#需对含氚样品重复测

量#确认相对标准偏差在
$I

以内)

9!F9#

*

#并与其

他测量方法所得活度值对比#验证测量准确度&

采用固态氚样品
S*<X9

进行多次重复测

量其氚活度
H

#此样品充氚时经
:4<

法测量为

$G&OY>

!量热计测量时已扣除衰减"&含氚样

品测量示意图示于图
#

&按照公式!

"

"计算多

次测量的相对标准偏差!

MAZ

"&

MAZ

I

,

)

9
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式中#

H

2

为第
2

次测量得到的氚活度#

Y>

$

)

为测

量次数$

+

H

为
)

次测量得到的氚活度平均值#

Y>

&

图
L

!

含氚样品量热原理图

#.

>

IL

!

@41-3.B)63.7,.4

>

34B

-K*4B

5

1)7-'64.'.'

>

63.6.9B

!!

将吸氚样品密封在铜样品盒内#放入量热

计的
9

0

量热杯内#同时在
$

0

量热杯内放入同

等质量的空白铜样品盒#开始测量直至输出热

电势平衡时间
O

!

9%T

&根据平衡后的输出热

电势值#根据标定的
D

!

$

d

"

F;

!

$

4

"关系曲线

以及氚衰变比热功率!

+

D

"#计算得出该吸氚样

品的氚活度!

H

2

"&

H

!

结果与讨论

HF!

!

检测限测试

对量热计进行
#

次基线测量#测量的第
9%

!

9OT

!图
O

中
%

!

OT

"的基线波动情况示于

图
O

#此时已充分稳定#取这
OT

的平均值作为

基线值#结果汇总列于表
$

&

图
N

!

量热计基线输出曲线

#.

>

IN

!

24*)1.')-96

5

967930)-K741-3.B)6)3

表
G

!

量热计基线及噪声数据

+4<1)G

!

24*)1.')4','-.*),464-K741-3.B)6)3

#

次基线测量值'
$

4

9 $ ! #

平均值 标准差

9G&!H%G%! 9G#&H%G%! 9G!&H%G%! 9G9OH%G%! 9G#" %G$&

!!

由图
O

及表
$

测量结果可见#由于每次测

量打开量热杯暴露于空气中时#破坏了温度稳

定性#导致每次基线测量值不完全一致#但均在

$

$

4

以下#平均值为
9G#"

$

4

#标准差为
%G$&

$

4

#

当测量值在
$%

$

4

以上时#测量偏差小于
9GOI

&

基线噪声为
%G%"

$

4

#按照
!

倍噪声值计算#量

!##
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热计的净输出热电势最低检测限为
%G9&

$

4

&

HFG

!

电加热功率量热标定

在
9"O

!

O%"!

$

d

范围内进行标定#重复

三次&对标定所得的输入电功率
D

.输出热电

势
;

进行线性拟合#线性关系示于图
"

&

图
O

!

三组标定的
$*+

线性关系

#.

>

IO

!

+J)$*+1.')433)146.-'*J.

5

-K6J3))

>

3-9

5

*-K741.<346.-'

由图
"

可看出#三组
DB;

线性关系式基本

一致#且线性关系良好&拟合所得最大系数为

NG99

#最小系数为
NG%"

#二者仅相差
%GN9I

#说

图
[

!

量热计电功率标定
$*+

线性关系

#.

>

I[

!

@41.<346.-'-K741-3.B)6)3

5

-E)3$*+1.')433)146.-'*J.

5

明标定重复性良好&

为了减少拟合计算所得的偏差%更准确地得

到工作曲线#对所有数据进行线性拟合#结果示

于图
N

&拟合得到电功率
D

与热电势
;

的线性

关系为(

D

!

$

d

"

iNG%K;

!

$

4

"#即
;

!

$

4

"

i

%G9#9D

!

$

d

"#灵敏度系数为
%G9#9

$

4

'

$

d

#

二者线性关系较好#相关系数
E

$

#

%GKKK

#对应氚

活度与热电势关系为
H

!

Y>

"

i%G$9!;

!

$

4

"&

结合
!G9

节中检测限测试的最低电势为

%G9&

$

4

#计算得出最低检测限的热功率为

9G$&

$

d

#对应氚活度
%G%!&Y>

#即
!&[Y>

&

HFH

!

含氚样品量热验证

含氚样品的
O

次量热计测量热电势变化

曲线示于图
&

&由热电势计算获得的氚活度

汇总列于表
!

&

图
"

!

吸氚锆片样品重复性测量热电势曲线

#.

>

I"

!

=)

5

)464<1)6J)3B-)1)763.7

5

-6)'6.417930)*

-K̂.37-'.9B*4B

5

1)*E.6J63.6.9B4<*-3

5

6.-'

表
H

!

吸氚锆片样品重复性测量数据汇总

+4<1)H

!

%9BB43

&

-K3)

5

)464<.1.6

&

B)4*93)B)'6,464

-K63.6.46), .̂37-'.9B*J))6*4B

5

1)*

测量次序 热电势'
$

4

氚活度'
Y>

9 9!G"O $GK9

$ 9!GO% $G&N

! 9!G&9 $GK#

# 9!G&9 $GK#

O 9!G&$ $GK#

平均值
9!GN# $GK$

标准偏差
A %G9" %G%!

相对标准偏差
MAZ

'

I 9G9# 9G9#

通过公式!

"

"计算得出该量热计
O

次测量

的相对标准偏差为
9G9#I

#重复性良好&量热

法测量平均值
$GK$Y>

与
:4<

法测量所得值

$G&OY>

相比#偏差为
$G#OI

#准确度较好&

L

!

结论

通过微量热计的检测限测量%电加热功率

标定及含氚样品量热验证#得到以下结论&

###

同 位 素
!!

第
!"

卷



!

9

"微量热计的样品功率最低检测限为

%G9&

$

d

#对应
!&[Y>

活度的氚&

!

$

"双杯量热计的输入电加热功率
D

与输

出热电势
;

的线性关系式为(

D

!

$

d

"

iNG%K;

!

$

4

"#灵敏度系数为
%G9#9

$

4

'

$

d

#相关系数

E

$

#

%GKKK

#对应氚活度与热电势关系为
H

!

Y>

"

i

%G$9!;

!

$

4

"&

!

!

"

O

次吸氚锆片样品的测量相对标准偏

差为
9G9#I

#与
:4<

法 测 试 所 得 偏 差 为

$G#OI

#验证了微量热计具有较好的测量稳定

性与准确性#证明此微量热计适用于
9"O

!

O%"!

$

d

范围内热功率测量&
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