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不 同深度土攘中微量元素的 中子活化分析

张建洲 李凤翔 李秀惠 彭 菊 初
�清华大学核能技术研究所 � �株洲市环境保护研究所�

土壤对生态和环境有着直接的影响
,

土壤中微

量元素含量对动物
、

植物的生长及水质的成分有着

直接的关系
�

因此
,

从事生物
、

地学科学研究 人员和

环保工作者都对 土壤中微量元素的含量给予了高度

的重 视
�

口
。
仪 。 扮 。 �

。

�
。

�

材

一
、

原理

中子活化分析可分为仪器中子活化分析自� 入勺

和放射化学中子活化分析 �� � � � �
�

根据标准样品

和待测样品在相同的辐照条件下生成的放射性强度

之比
,

来计算样品中待测元素的含量
,

称为相对法
�

根据同位素的核常数和辐照时的 中子谱
,

山生成的

放射性强度计算样品中待测元素的含量称 为 绝 对

法
�

相对法星
‘

然准确度高
,

但需要配制和待测元素

同样多的标准
,

这需要很长的时间和许多复杂细致

的化学操作
�

如果没经过一定的化学实 验 操 作 训

练
,

对元素的性质缺乏全面了解
,

就可能在配制标准

样过程中由于称量
、

溶解
、

转移
、

冲稀等操作和元素

及其生成的化合物的水解
、

凝聚
、

共沉淀
,

对器壁的

吸附等因索而 导致较大�吴差
�

而绝对法又会因辐照

过程中中子谱的不稳定而产生较大的误差
�

所 以我

们采用了一种介于相对法和绝对法之间而又适合多

元素测最的双标准比较法
�” �

该方法用二 个已知重是的无素作为待测元素的

比较标准
,

同时又是辐照位置中子谱的监测器
�

根

据标准元素和待测元素的有关核参数及测得的能潜

就能计算出样品中各元素的含量
�

计算公式 如下 �

�� � 计算辐照位置谱指标 �即超热中子通量 汽

与热中子通量 功
‘

之比 ��

叭
� �

�刀
� � 。 � �

功
,

一 才 �� 。� 、 �
、

,

�

中
, � 左 � � , “ , , , ,

一 刀 � � , , , ,

�

式中
, �

—
一

选定核素活化后生成的放射性同位素

的特征
丫
峰计数率 �

几

—
选定核素的热中子活化截面 �

�

—
选定核素的共振积分活化截面 �

,

—
一

选定核素在标准中的元素含觉
�

‘

—
选定核素的同位素丰度 �

。

—
选定核素的特征

二
射线在衰变中的发射

�七率 �

�

—
探测系统对测定特征 丫 射线的 探 测 效

率 之

�

—
辐照饱和因子扩二 � 一 。 孟‘� � 又为衰变常

数
�

, �
为样品的辘服时间儿

�

—
辐照后的衰变因子�二

。 孟、 � �‘ 为样品冷

却时间 � �

�

—
测量时间修正因子石� 〔� 一

� 一孟, ‘

�� 七
‘
� ‘

为测量时间 �
�

� , � 分别代表选定为标准元素的两个核素
�

长

寿命和中长寿命选 � 。 , � 。 做为标准
� � �

为 � , �� 为

�
�

短寿命选 � � , � �

做为标准
�

� 。 为 � , � 。
为 ��

�� � 根据谱指标 丸
� 沪

,

及待测核素特征峰的计

数率即可 由下式计算待测元素在样品中的含量
�

�一�
�一�

、一价

、�� �一、、声�丸
日 门

,

十 游
—中 �

。 � ,

价
。

口 � � � � �

—叻 ,

�了,、一了�、、

�
表示标准元索选定核素的参数

�

,

表示待洲元素选定核素的参数
�

以上运算过程已编制成计算机程序
,

由计算机

完成
�

我们用这种方法及编制的计算程序测量了美

国阵�家标准局的标准参考物 � � � 一 � � 犯
“
中的有关

元素
�

测量结果列在表 斗中
�

二
、

实验

分析样品 由株洲环境保护研究所提供
�

取样时

间 �夕�� 年 � 月 �� 日 ,

地点 � 株洲县古岳丰公社坝

塘大队姜穴湾尾后
,

土壤名称 � 紫色土 �山地 �
, � �

层深度 〔�一� � 厘米
, � 层 � � 厘米

, � 层 � � � 厘米
,

过

� � 目筛
�

将上述样品于 � 。℃ 温度下烘 � 小时
,

每个样品
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辐照及测盆条件

狈」量 分 类 中 子 通 量 辐 照 时 间 冷 却 时 间 积� 量 时 �亘

秒秒秒钟时时分小小
,且门才叮声

短 寿 命

中长寿命

长 寿 命

�只 �� � 中子�厘米
� ·

秒

�
�

�丫 �� �
�

中子 �厘肥
·

秒
�

�

�只 �� ,
�

中子 �厘米
盆 ·

秒

� � �

� �   

� �� �

表 � 实验用核数据

测测量分类类 待测元素素 活化产物物 热截面�靶 ��� 共振 积分分 半衰期期 能 量量
‘‘‘‘‘‘靶 ����� ��

� � ���

短短短 � ���
, 它
� ��� �

。

� �    �
�

���� �
�

�� 分分 � �  
�

���

寿寿寿 � ���
� ,

� ��� �
。

� �    �
。

� ��� �
�

� 分分 �� � �
�

���

命命命 ���
, ���� 斗

。

��� �
。

��� �
�

� 分分 �斗� �
。

���

����� ��� , ‘

� ��� � �
。

��� �斗
�

��� �
�

�� 小时时 �� � �
。

���

����� ���
� � � ,, �

。

� ��� �
。

� ��� �
�

�� 小时时 �� � �
�

���

����� ��� �‘
�

。。
�

�

� ��� �
�

� ��� 巧 小时时 �� � �
�

���

�������
‘�
��� �

�

���� �
�

� ��� 佗
�

� 小时时 �� �斗
�

���

中中中 � 宜� ��� � , � � ��� � ���� � � � ��� ��
�

� 小时时 �� �
�

���

长长长 � ��� �书�� ��� �
�

� ��� ��
�

�弓弓 斗�
�

� � 小时时 � �  
�

���

寿寿寿 � ��� “� ��� 呼
。

��� �
�

���� ��
�

� � 小时时 � � �
�

���

命命命 � ���
, � � ��� 呼

,

��� �    � �
�

� 小时时 � � �
�

���

����� ��� � �� ��� �
。

� ��� � ��� ��
�

� 小时时 � � �
�

���

����� 盆盆 , � � ��� �
�

� ��� � ���  �
,

� 小时时 � �斗
�

���

����� ��� “� ��� � �
。

��� � ��� � � � 天天 � �� �
�

���

����� 盆盆 � ‘
� ��� �

�

� ��� �
�

� ��� �� 小时时 �� � �
, 声声

�������
本� ��� �

。

月��� �
。

���� ��
�

� 小时时 �弓� �
‘

���

长长长 � ��� � � �� ��� �
�

� ��� �
�

���� � �
�

峨� 天天 �任� � ���

寿寿寿 T 。。 . 33
T nnn 7

。

444 8 000 2 7

,

0 天天 511
.9000

命命命 cttt
, i

C rrr
1 5

.

999 7

。

888 2 7

.

8 天天 320
.
0333

HHHHH fff l吕]
H fff 1 2

.

666 2 1

。

777 4 2

.

5 天天 482
。

OOO

CCCCC
sss

1 3 咯
C
sss

2 9

.

000 4 1 000 2 0 7 年年 7 95
.
888

FFFFFeee ,

乍eee 1
.
2888 1

.
7000 朽 天天 1099 2777

SSSSSCCC “S eee 27
,

222 l 222 8 3

.

9 天天 1120
.
555

CCCCC ooo 60C ooo 37
.
222 7444 5

.
26 年年 1332

.
444

EEEEE uuu l, Z
E uuu

9 2 0 000 3 3 0 000 1 3

.

2 年年 140只 0 333

称重约 150 毫克
,
用定量滤纸包好压成片状

,
装入

聚乙烯盒密封后放人反应堆孔道中辐照
.
短寿命测

量用气动传输装置(跑兔)将样品送入反应堆孔道辐

照
.

辐照后的样品经过一定的时间冷却
,

用多道计

算机系统进行放射性测量
、

能谱分析和数据 处 理
.

Ge (Li )探测器为美国 O RTEC 公司生产
,

灵敏体积为

100 厘米
3,
分辨率 2

.
2 千电子伏 (

‘O
C o

的 1332 千电

子伏峰 )
,

峰康比大于 42
,

相对效率 20 % [相对 3
‘ ’

x

3

’ ‘

N al
( T1 ) 探测器」

.
分析器为美国 CA N B皿

RA 公

司生产的 S一钓 多道分析系统
.
计算机为 PD P

一
1
1/

3 4 A
。

实验条件及所用的核数据列在表 l、 表 2 中
.

三
、

结果和讨论

表 3
,

表 4分别列出了本方法分析美国国家 标

准局标准参考物 sR M
一
1 6 犯

。

和不同深度土壤中微量

元素含量的测量结果
。

有些核素可根据半衰期
,

在不同的冷却时间中

多次测出
.
表 5列出了 K ,

N
二

及 sc 的二次侧量结

果
.

表 3
,

表 4 列出的 K
,

N
二

和 sc 的数据是表 5数

据的平均值
.

由以上的分析过程和测量结果可知
,

这种方法
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表 3 美国标准参考物 SRM
一
1 6 3 2

a
的测量结果

*
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除注明外
,
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括号内为美 国国家标准局的参
一

号值
。

表 4 不同深度土壤中的元素浓度
.
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表 s 某些元紊的多次测量结果

元元 素素 SR M 一
1 6 3 2

a
测量结果果 样 品 测 最 结 果果

土土土土 壤 深 度 (
Cm )))

0000000一 30 8 18000

NNN ,,

短寿命测量量 b56土 3斗斗 9 6 7士 32 2562士47 365 1士 5666

中中中长寿命测量量 89 3士3666 987土39 2395土53 3504土 6222

KKK (% ))) 短寿命测量量 0
.48士0

.
0666 2 1士 0

.
1 2

.
7士0

.
2 2

.
月土 0

.
222

中中中长寿命测量量 0
.4弓士 0 0777 2

.
2士 O

、

1 2

.

3 士0
.
1 2

.
6土 0

.
111

SSSrrr 中长寿命测量量 6
、

魂士 0
.
666 16

,

5 土 0
.
9 15 2士 1

.
2 16

.
2士 1

.
222

长长长寿命测录录 6
.
6土 价

.
444 1 7

.
4士 0

.
2 15

.
8士 0 2 1亏

.
9士 〔〕

.
222

比较快速
、

准确
.
mlJ 量误差不大于 10 %

,

能满足环境

普查中多元素测量的要求
,

要测量含量较低的 Ag 、

cd

、
s 。

、

Rll 等元素可适当延长辐照时间
.
由于样品

直接辐照测量
,

减少了溶样
,

分离等复杂的化学操

作
,

避免了可能引进的试剂
、

器皿
、

环境等带来的污

染
,

测量过程中如果能根押半衰期和放射性强度的

不同将冷却时间分得再细些
,

还可以测出更多的元

素
,

如样品中元素成分比较复杂
,

根据本方法的灵敏

度可以测出包括 A
u , A g

,
B

a , s b
, I n

,
C a ,

U
, z n

等 3〔)

多种元素
.
这就更有利于土壤中各种金属元素 (除

Pb 以外)的全面调查
,

对环境监测和环境质量的综

合评价有一定的意义
.
对研究上壤中各种金属元素

与农作物生长
,

发育
,

产量的关系也有一定的指导作

用
.
尤其是给施肥

、

改良农田土壤
,

提高产量及改

良品种防止病虫害等方面提供了一些参考数据
.
所

以这种方法可在农业
、

环保等方面得到更广泛的应

用
。

{
;

}
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沼气发酵挥发性脂肪酸的气液色谱测定

陈 云 华 任 永 平
(广东省微生物研究所)

沼气发酵的洁化产酸阶段主要产物是乙酸和丙

酸
,

其次是甲酸
、

丁
一

酸
、

戊酸
.
M ah 和 sm ith 等人指

出
,

自然界中有机物产生的甲烷
,

大约 70 % 是由乙

酸分子中的甲基所形成的
.
丁酸过多则反映发酵池

的病态
.
因此

,

挥发性脂肪酸的含量是评价沼气发

酵有
‘

机物降解工艺优劣的重要参数
.

气相色谱测定挥发性脂肪酸一般采用直接进样

热导检测或用氢焰检测
,

并将结果和化学酸价比较

求出甲酸含量
.
此外也有采用硫酸甲醇

、
B F

3 、

及重

氮甲烷等醋化方法
,

转化成甲醋化物通过气液色谱

侧定
〔1 ,

.

本实验选用四甲基氢氧化按 (T M A H )作甲醋化

剂
「, ’,

在汽化室 内热解醋化并采 用分析柱加吸附柱
,

一次进样能定性
、

定量分析包括甲酸在内己酸前组

份的脂肪酸
.

实 验 部 分

一
、

仪器

1
.
气相层析仪 1() 3 型层 析仪

、

氛离子化 检 测

器(
_
五海产

、.

分析往 2米不锈钢柱
,

内装 加% 聚二乙二醇

丁二酸醋的上试 1(j2 硅烷化白色担体(6。一80 目)
.

吸附柱 1米不锈钢柱
、

内装 10 % 聚二乙二醉

丁二酸醋
,

5
% 磷酸的上试 lt) 2 白色硅烷化 担 体

,

2 肠 的硼酸
,

使用时接在分析柱前
。

2

.

操作条件


