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中子活化分析环境样品千扰元素的分离
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摘要 环境样品使用 中子活化法分析
,

在 丫 多道测量过程中 ,

常有
二

于扰发生
。

若将铜载体加入 松叶分解液 中 , 可 与

��
,
� �� �

�

反应 形成硫化物沉淀 , 在共沉淀过程 中可去除干扰元素
。

在不同的 � � 条件下
, 松叶中各种被测元素的

回狡率不同
�

使用 放射性核素示踪方法侧量
,

当 � � 增大时 , � �
、
� � 和 � � 的回收率随之增大

, 而 � � 和 � 吕 的

回 ‘鑫将减小
,
� � 的回收率变化不大

�

关键词 中子活化
,
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,
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中子活化分析方法由于它独特的优点
,

愈

来愈多地被运用到工农业及环境样 品 的 分 析

中
�

环境样品中的 � �
、

� � 、 ��
、
� �

以及 �� 等

元素常是被分析的对象
�

然而
,

由于环境样品

辐照以后
,

样品中的多 冲常量元素或某些微量

元素也同时被活化
,

在 了 谱测量中
,

它们对分析

无素将起干扰作用
�

因此
,

在 了谱侧量前
,

住往

需要对样品进行放化分离
,

清除干扰〔
“

�

近些年来
,

相对于单个元素的分离方法
,

各

种
“

组分离
”

技术不断地 见于报道
�

这是一种在

适当条件下
,

使若干元素同时被分离的方法
〔习 �

术工作旨在探索一种适合于环境样品中子活化

分析的化学组分离方法
,

可以用下式给出各个元素的化学回收率 凡
�

� 原理

本工作使用载体硫化物共沉淀的原理
,

将

样品
�

中的多种元素一次同时分离
�

分离效果即

各个元素的化学回收率用放射性示踪法确定
�

用铜作为载体元素
,

加人到样品甲去
�

再

加人 � � � � �� �
� ,

则铜以 � �� 形式从溶液中

析出
,

一些微量元素将会发生共沉淀
,

从样品溶

液中分离出来
�

配制含有被分析元素的溶液
,

放人核反应

堆中辐照活化
,

可以产生示踪核素
�

活化后的

核素一部分加人到被分析的样品中
,

作为示踪

核素
�

经过化学分离操作后
,

在多道 � 谱仪 仁

侧量各种核素的 � 活度 �‘
�

另一部分活化 陕素

作为参照物
,

直接测量它们的 � 活度 �‘。
�

这 洋
,

��� � ���

��� ����

�����

图 � 样品分解装置

�, , � 年 � 月巧 日收到修改稿
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式中
, �‘� 样品分离操作后

,

其中第 � 种特征核

素的 丫活度 ��
一‘

� �

�� 。� 参照物中第 ‘种特征核素的 � 活 度

�
� 一 �

析器以及微机组成
�

测量时间为 � � �‘ 在样

品测量前
,

先用含有 “� �
、 ’� � � � 和

’, �� � 的标准

源对仪器进行能量和半峰全宽度 ��� � � � 的

刻度
�

因此
,

样品测量后
,

由计算机可直接给出

各种核素的 � 活度值
�

图 � 是 � �
�

� �
�

�� 松

叶样品的 � 能谱图
�

各个被侧特征核素的状况

列于表 �
�

实验
君卜时份

忍弋卜冶

甲�甲
·

列�切

���闰树由的

钊切呼
�

卜钊功�

代含
‘

次的·

囚仍�
�

�卜仅耀肛陇
十

�
心���

��扣�� ��

翻本

�� � 示踪核素和参照物的制备

定量配制 � �
、

� � 、 � �
、

� �
、

� � 和 �� 的溶

液
�

在日本原子力研究所的 �� � 一 � 反应堆中
,

用热中子辐照 � � ��
�

热中子通量为 �
�

� � �� “

� �
· �一� � 使用辐照后的溶液配制成参 照物溶

液
,

其中含有 � � �
�

� � � �
, � � �

‘

� � � �
, � �

�
�

� � � �
, �� �

�

� � � �
, � � �

�

� � � �
, �� �

�

� �

� �
�

另以参照物的 � 倍量作为示踪核素加人到

被分析的样品中
�

�� � 环境样品的处理

将真空干燥过的松叶 � � �� 置于分解装置

�图 �� 的 � 瓶中
�

再先后加人浓硝酸 �� � �
、

浓

硫酸 �
�

� � �
、

含有 � � � � � � � 载体的溶液和

示踪核素的溶液
�

封闭装置后
,

加热回流 ��
,

大

部分酸液储集于瓶 � 中
�

最后温度超过 �� �℃
,

瓶 � 内产生少量白烟 ���
�

��
,

固体松叶全部

消失
,

分解液为透明的浅绿色
�

将此分解液等分为 � 份
。

每份中加人 ��

� � � � 的 � � � � �乃 � �
�

然后仔细调节 � �

值
,

使 州
,

分别为 �
�

�
、

�
�

�
、

�� �
、

�� � 和 ��
�

�
�

当

� �
、

大于 � 时
,

溶液中会出现绿色沉淀
�

之后
,

加人 �
�

鲍 �� 刃��氏 到各溶液中
,

在电热板

上加热 巧� ��
,

温度维持在 �� 一�� ℃
�

溶液

中有黑色絮状沉淀物形成
,
� � 值越大的溶液

形成得越快
�

稍冷后
,

过滤
�

用 �� 计测量滤

液的 � � 值
,
�城 分别为 �

�

� �
、

�
�

��
、

�
�

� ,
、

�
�

斗�

和 �
�

� �
�

滤纸和固体物先后用水和酒精洗涤
,

抽

干后
,

放在红外灯下烤干
,

再用塑料袋封存
�

�� � � 活度的测量

上述 � 个处理过的松叶样品和 一 个 参 照

样
,

先后在多道 了谱仪 �� �� �
� �� �
� 上测量 � 活

度
�

了谱仪由高纯 � �
探测器和 � � � � 道脉冲分

�。“俪 � � �

保留时间 �� � 〕

图
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� ��
�

松叶
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, � � �

�

�
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·
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�
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图 � 试验流程
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全部试验流程见图 3
.

示的 I‘ 值已经对 I‘。 值作了冷却时间差的修

正
。

3 结果和讨论 (2) 由 I。 和 人
。

值计算得出化学回收率

(l) , 个松叶试样和参照样中的各个特征 R ‘,

列于表 3 中
.

核素的 1 活度 I; 和 Ii
。

计算后列于表 2 中
.
所 在共沉淀过程中

,

溶液的 pH 对于各元素

表 2 各核素 y 活度测t 结果 〔li(
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图 4 各元素的化学回收率与 pH 关系

的化学回收率有较大影响
,

见图 4
.
当 p柱 值
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表 7 加标回收率 (PP m )
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表 8 标样测定结果 (ppm )
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物
、

沉积物)的测定
.
具有简单

、

快速的特点
,

尤

其将水样和生物样品中 H g
一

与 As
、

sb

、

Bi 纳

人同一系统测定
,

可省去复杂费时 的 化 学 方

法
,

灵敏度能满足水 (H g 的检出限尚未达到

G B 3 838一 8 8 三级水标准要求)
、

水生生物
、

和底

泥沉积物测定的需要
.
沉积物样品中大量的 Fe

干扰 H g 而不能测得
,

今后将探讨采用琉基棉

富集 [4] 技术
,

来满足水环境监测的需要
.
本方

法应用于淮河底栖动物(螺
、

蚌)
、

沉积物样品的

测定
,

得到了好的结果
.
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增大时
,

A g

、

C d

、

c
u 的化学回收率随之增大 ;

而 S b 和 A 、 的回收率却减小 ; H g 的回收率

很低而且几乎与操作时溶液的 pH 值无关
.

(3) 对环境样品中微量元素的中子活化分

析时
,

使用 C H 3C SN H Z 和铜载体
,

进行硫化物

共沉淀的方法
,

可 以快速
、

定量地去除干扰元

素
。
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