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一
、

引 言

目前
, ’�, � �

辐射源在工业
、

农业
、

医学和

科研等部门广泛应用
‘�� ,

取得了显著的经济

效益
�

然而
,

在
‘岁� , 的使用中

,

由于违反操

作规程
、

保管不善等原因造成的放射性事故

时 仃发生
�

为及时地处理污染样品 �包括衣

服
、

器械
、

食物
、

水
、

土壤等 �
,

迫切需要一个对

污染样品
‘�� � �

含量的快速分析法
�

丫 能谱

法可以满足这一要求
,

但该方法所需仪器昂

贵
,

国内为数很少
,

加之操作技术要求很高
,

难以广泛推广使用
�

通常的放射化学 分 析

法〔, 一�� ,

由于程序复杂
,

难以满足快速分析的

要求
�

本工作在 �� � � � � � � 年技术报告第

� � 辑上报道的牛奶中
‘岁� ,

快速分析的基础

上
,

对用磷铝酸按垫直接交换污染样品溶液

中的
‘�� � � 进行了实验研究

,

拟定了分析程

序
�

实验结果表明
,

本方法对污染水
、

土壤样

品的回收率分别为 ��
�

�外
、

� ��  多
�

在用普

通定标器 �� ! 量时
,

方法灵敏度 � 对水和土壤

分别为 �
�

� � �
·

� 一 ,

和 � � � ��
·

� � 一‘
�

二
、

实 验 部 分

�一 � 仪器和主要试剂

�
�

� �
一 �� �� 低本底 月测量仪 �或 � �

一 � ��

定标器 �
�

�
�

不锈钢可卸漏斗 �必�� � � �
�

�
�

磷铂酸铁 ��
�

� � 固体粉末
�

�
�

硝酸 ��
�

� � � � � �
,

�巾 � �
�

�
�
’‘

℃
�

标准溶液
,

由国家剂量院提供
。

�二 � 测定程序

�
�

样品处理

��� 水样 取待测水样 �� � � �
,

放人 弓� �

� � 烧杯中
,

加人 �� � � 浓硝酸
,

搅匀
�

�� � 土壤 称取土壤样品 � �
,

置于瓷皿

中
,

加人 �� � � � � � �硝酸
,

加热浸取至溶液呈

粘稠状后加人 �� � �水提取
,

过滤
�

残渣再用

�� � � � � � �硝酸处理一次
,

用 � �� �水提取
,

两次滤液合并
�

�
�

磷铝酸钱交换垫的制备

称取 ��� � � 磷钥酸按于 �� � � �烧杯中
,

加人 � � � � �� � �硝酸
,

搅匀
,

放置 �� � �� 后过

滤于可卸漏斗中的定量滤纸片上
�

�
�

‘”� �

的交换和 口放射性的测量

将样品处理步所得的溶液
,

以每分钟 � �

�� � � 的流速通过磷钥酸钱交换垫层
,

待全

部溶液通过后
,

再用 � � � � �� �� 硝酸洗涤‘

次
,

最后用 � � �无水乙醇洗涤一次
�

取出磷

钥酸钱交换垫�连同一层滤纸�
,

用压样环压

平
,

放置 � � � ��
,

待 “ , � �

一 “, � � 达放射平衡

后
,

测量 夕放射性
�

�
�

结果计算

以水为例
,

样品中
‘�� � � 的放射性活穿

���
·

� 一 ‘

� 的计算如下 �

� 一
一

一
� �

—�
�

�
�

尺
。

�

式中 � � 为样品源的净计数率 ��
�

�
�

�� � �

为分析用样品的体积 �� �� 五为仪器的探测

效率 � � 为
‘��
�� 的全程回收率 � � 为自吸收

校正系数
。
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表 � 几种环境样品
’�� � 。 的示踪回收率

三
、

结 果 与 讨 论

�一 � 磷铂酸钱量 与交换
‘�� � �

的关系

称取不同重量的磷钥酸钱
,

按程序所述

方法制做交换垫
,

然后将含有
’�

七
�

标准溶液

的 �� � � � � �� 硝酸溶液通过交换垫层
�

实验

结果见图 �
�

由图 � 可见
,

用于制做磷钥酸

稼垫层的磷铝酸钱量达到 �� � � 时
,

对
‘’�

��

的交换率达 � �� 多
�

考虑到在抽滤交换时
,

万一出现流速超过每分钟 �� � �的情况下也

能定量交换
‘�� � � ,

适当地增加磷钥酸镶量是

需要的
,

故程序中用于制做磷钥酸按交换垫

层的量为 �”� � 

样品 名称 用量 样品数

, � ,
� � 回收率�

均值上标准差

土壤

玉米灰

白菜灰

� � � �

�� � � �

� �� � �

� �

� �

��

气�

�� �
�

�土 �
�

�

� �
�

� 土�
�

�

� � , �士 �
�

�

� �
�

� 土 �
�

�

��
�

� 土�
�

�

� �
�

� 士�
�

�

� �
�

� 士�
·

�

一
月 � � � � � � � � � � � 甲� � �

� �
� � � � � � � � 曰� � � �

表 � 方法的去污效果

加人核素 名称
加人量

�
�

�

�
�

�
�

�

程序后测得

�
‘

�

�
�

�
�

�
去污因数

� � �

�� �  

� � � �

�
�

� 丫 �� �

�
�

� � �� �

�
。

� 又 ��

量一经一

�����
,�佣,�

�
月一�￡���
�

���卜队

朋 �� � ��� 即�

磷银酸钱量�� 幼

图 � 磷铂酸按量与交换
‘�� � � 的关系

�二 � 田�� 的全程回收率

由于本程序 中没有加人艳载体
,

全程回

收率采用示踪法求得
�

取一定量样品
,

加人
‘岁 � �

标准溶液 ��
�

� � � �
,

按程序操作
,

实验结

果见表 �
�

可见本方法对不同的环境样品均

有较高的回收率
�

对 ��� � �水和 � � 土壤
,

其

回收率分别为 ��
,

� 多
、

�� �� 多
�

在实际污染

样品的分析中
,

在没有
‘��
�� 标准溶液的情况

下
,

其回收率的校正值可直接采用表中给出

的数值
�

由此对分析结果带来的误差一般不

会超过 �� 弧
�

�三 � 去污效
�

之

本方法的去污实验结果见表 �
�

由表 �

可见
,

方法对
‘。�

、 ’
�� � 的去污效果较好

,

在

加人放射性为 � � � � �
�

�
�

�
�

左右的情况下
,

去污因数达 �� , � 相比之下
,

对
‘

℃。 的去污差

些
,

去污因数仍达 1
.
7 x lo

, .

( 四 ) 两种磷铝酸 钱对
’岁c

,

交换性能的

比较

据文献报道的方法
,

交换分离
’37

c
s

是用

新制得磷铂酸按制做交换垫层
.
其制备方法

是在 som l 烧杯中加人 7m l硝酸按溶液(7 1
.
4

硝酸按溶于 IL lm ol 浓硝酸中
,

稀释至 IL )和

3m l余目酸钱溶液(26
.
59 钥酸钱溶于 2知m l水

中)
,

搅匀
,

于 80℃ 水浴上加热 10m in
,

再左{

入 3m l 磷酸二氢钠溶液 (3
.
89 磷酸二氢钠溶

于 500m l 水中)
,

继续加热 10 m in
,

冷至室温

后即可制做交换垫层
.

由于磷钥酸钱在用前临时制备增加了操

作
,

我们改用市售的磷钥酸按制做交换垫层

对
‘37

c
s

进行交换分离
,

取得了满意的结果
.

两种磷钥酸按对
‘3

笼
S
的交换效果列人表 3

中
.
可见两种不同的磷钥酸铁制做的交换垫

层均能定量地交换
‘夕 c

, ,

两者没有显著性差

异
.
因而程序中采用市售磷相酸钱制做交换

层
,

使实验操作更加简单
、

方 便
.

(五 ) 自吸收系数的确定

80印动
�软�秘澎识

。
~ 下药



表3 两种磷相酸按对 ”吧

环 境 科 学 10 卷 3 期

交换效果的比较

交换
‘3 了

C
s 的量 B q

磷铝酸按来源 样品号

0.80.GD.4D.2
。

象要帐合仁
单个值 均值士标准差

一一
—
l

一
_一_ l -

一
含

一
新制备

8.41+ 0
.15

遴Q 即 120 1日O 之0 0 24 0

市售试 剂 碘泌酸艳量〔m 幻

图 2 碘秘酸艳样品源的自吸收曲线
,

4 4 土0
.
56

由于
’夕 c

,

的 口 射线能量较低 (。
.
5 4

M ev )
,

样品源的自吸收不容忽视
.
本方法样

品源为由 150 m g 磷铝酸钱制做的交换垫层
,

其 自吸收系数采用如下方法确定
.

由图 l可知
, ‘夕c : 大部分被交换在表层

上
,

越往下
,

交换量越少
.
当磷钥酸按量为

Zom g 时
,

其交换率达 50多; 再增加 20 m g

时
, ‘夕

c
s

的交换率增加 10 外
.
而在 40 m g 以

后
,

再增加 40 m g 磷铂酸钱
,

其交换率也只增

加 10 外
.
由碘秘酸艳的 自吸收曲线(见图 2)

可查得不同重量时的自吸收系数
.
然后再取

不同重量时 自吸收系数的平均值乘以相应的

权重因子
,

即可算得自吸收校正系数(F )值:

F ~ 万F 、
一 0

.
98 K 0

.
8 + 0

.
92

丫 0
.
1 十 0

.
83 火 0

.
1 ~ 0

.
9 6

式中:

。
.
8

、

0

.

1

、

0

.

1 为权重因子
.

(六) 方法灵敏度

以 3 。 定为仪器探侧下限 (置信 限 为

99
.
8多)

,

用两种 月测量仪器测量时
,

方法灵

敏度的计算结果见表 4
.
由表4可见

,

即使用

H F 一

40
8 定标器测量

,

本方法灵敏度对水和

土壤分别为 8
.
6 和 370 Bq

·

k g

一‘.

对于饮用

水
,

国家规定的限制量标为 37B q ·

k g

一
l[4

, ; 对

放射性废物的标准为 370 oBq
·

k g

一 ,阁
.
因此

,

本方法的灵敏度足以满足事故时对污 染 水
、

土壤等样品检测的需要
.
本工作中采用 H F -

19 1斗低本底 月测量仪测量
,

该方法灵敏度对

水和土壤分别为 1
.
1 和 斗6B q

·

k g

一‘,

可对一些

含量较高的环境样品的
‘夕c

:

含量进行测定
.

(七) 方法的应用

为验证方法的实用性
,

用两 种 方 法 对

80 10 土壤
、

7 7 9 灰样和自制模拟
‘夕c

s
污染水

(20om l 水加 8
.
4Bq O7e :)

、

污染土壤(, g 土壤

加 8
.
4Bq ‘, ,

e
s

) 的
‘, ,

e
,

含量进行了侧定
,

结果

.28.26.40.55.63.32一.88.50

…94

表 4 方法灵敏度的计算结果

*

一
样品名称

回收率

%

方法灵敏度 B q’ kg -1

H F 一
40

8 定标器侧 H F 一 1 9 1 4 低本底测**

土壤

95

88

*
本底土标准差 , ( 16

·

。土,
·

2

)
比

一 ,

计数/秒
. **本底士标准差” (ZD

·

8 士6
·

5
)

卫。“计数/秒
.
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用两种方法对几种样品 ” ’
C

,

含里的测定结果的比较

, , 7
C

s

含量 (B q
·

k
g
一 ,

)

样品 名称 相对误差%

标准 分析法 〔2 1
本 方 法

80 10 土土复

779 灰样

污染土壤

污染水

10+ l

30士8

(1
.56土0

.15) l‘)
‘

3 8
.
5 十 1

.
0

13土 2

37士 l

(1
.73土 0

.01)xo
,

4 2
.

0 十 1
.
2

十3 0
。

0

十 2 6
。

7

+
1 0

.

9

+
9

。

l

竺|!
片11

…

见表 5
.
由表 5 可见

,

对于
’3

七
s
含量稍高的

环境样品(80 10 土壤
、

”9 灰样 )
,

用本方法分

析结果比标准分析法高约 30 多;而对
‘夕 c

、

含

量较高的模拟污染样品的测定
,

两种方法所

得分析结果的相对误差只有 10 界
.
这表明

本方法不仅可以满足污染样品
”7c

,

的测定

需要
,

而且对某些含量较高的环境样品的测

定也是可行的
.

小
.
方法灵敏度在用 H F 一 4 08 定标器测量

时 : 对水和土壤分别达 8
.
6和 370 Bq

·

kg

一 , ,

完

全可以满足污染样品
‘3,

c
s

检测的需要
.

(三 ) 本方法所用的仪器
、

设备
、

试剂简

单
,

廉价易得
,

便于推广使用
.
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四
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c
:

的分离和测量形

式
,

操作步骤简单
,
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果
,

达到了快速测定的要求
.
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废水中游离氰根的动态分离与比色测定

曾廷玉 周德隶
(四川省天然气化工研究所

何 瑶
*

永川试验站)

废水中微量氰根的常规测定
,

需使氰化

物以氢氰酸形式蒸出与其它组份分离
,

然后

测定
,

这种分离方式不可避免地使某些络合

氰化物部份分解使游离氰根的结 果 偏 高Ilj
.

本文研究了吹脱分离
〔2 , 与比色测定联用

,

使

s一 ,
S C N

一 ,

[
F

e

(
C N

)

6

]

一心
[
F
e

(
C N

)

‘

]
一 ,

等均

不干扰测定
,

从而使水中游离氰根的比色测

定结果的准确度有了提高
.

实 验 部 分

一
、

试剂

1
.
除异烟酸为化 学纯试剂外

,

其余试荆

均为分析纯
.

2
.
标准氰化物溶液的配制与标定均按文

* 为重庆市化工局职工大学应届毕业生
.
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