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本文叙述了低活性沉积物和生物样品 中二 C 。的

放射化学测定程序
。

本程序钻的回收串高
, _

对 三价翎

系元素及天然放射性核素去污彻底
。

用 1
一

亚 硝 基
一

2
-

豢酚沉淀钻
,

以磷酸铁形式沉淀去污铁
,

然 后将钻萃

入甲基异丁基酮中
。

最后
,

以硫氛酸汞钻的 形式沉淀

钻
、

测定产报和 p计数
。

试荆
:

除非特殊说明
,

所用的均为试剂级化学 品
,

在所

有制备溶液的过程中以及所需的洗涤用 水
,

均使用重

燕水
。

硫氰酸汞 ( I ) 馁
:

将 3 16
.

8克硫 氛酸 汞 ( I )

溶于25 Om l I M的氯化该中
。

钻载体和产额监测 剂
: ( 钻 10 m g/ m l ) 将 4

.

0 49

C o C I :
·

6 H :
O溶于水中

,

稀释到 10 Om l容t 瓶中
。

用

N a O H沉淀 l m l钻
,

离心沉淀
,

然后用水洗涤
,

用乙

醇将沉淀转入到 2
。

sc m的不锈钢样品盘中
,

在加热 灯

下干燥
,

以此来标定所配制的溶液
,

所得的C 。 (O H .)

重且具有重现性
。

1
一

亚硝基
一

2
一

蔡酚溶液
:

将 109 1
一

亚硝墓
一

2
一

共酚

溶于 100 m l冰醋酸中
。

N a . P O `
溶液

.

溶 解 2 3
.

0 5 9 N a 。 P O ` ·

12 H : 0

于 1升水中
。

程序
:

沉积物的溶解
.

称取 109 沉积物
,

将其置于 2团 m l

1 5 1



塑料烧杯中
,

加入 1 口 l沽产额监测剂
,

50 组 1 S M硝酸
,

50 m l浓氢氟酸
,

在加热灯下蒸发至干
。

再加 入 约 100

m l 6M的盐酸
,

再次蒸发至干
。

用 6M盐酸将残余物转

到一玻璃烧杯中
。

将 100 m l 6M盐酸与 1g 硼酸一起加入

到塑料烧杯中
,

在加热灯下温热
,

直至硼 酸溶解
。

然

后将溶液转到玻璐烧杯中
,

在电热板上蒸发 至溶液体

积为50 m l
,

然后用 S & S自条滤纸过滤
。

将滤 纸放回到

玻璃烧杯中
,

加入 10 m l浓硝酸和 10 m l浓高抓酸
,

沸腾

至高氯酸冒白烟
。

然后
,

用玻瑞纤维滤纸过 滤
,

合并

两次滤液
,

将其保留用于钻的测定
。

生物物质的溶解
:

将一巳知 t 的干燥生 物样品置

于烧杯中
,

加入 1 m l钻产额监测剂
,

在马福炉中缓慢

升温至 45 0’ C
,

灰化样品 24 小时或达到灰白 程 度
。

将

样品冷却
,

溶解残渣于 100 m l 6M盐酸中 , 然后
,

在电

热板上将溶液体积蒸发至50 m l
,

用 S & S白条 滤 纸过

滤
,

以下接上述沉积物程序的相同步骤
。

钻的测定
:

将上述溶解程序中所得的滤液 稀释
,

使其酸浓度为 I M
。

加入约 2 9盐酸经 胺
,

加 热 至 近

沸
。

加入 7 m l l0 % 1
一

亚硝基
一

2
一

蔡酚溶液
,

沸腾 2分钟
,

在白条滤纸上过滤
,

用水洗涤数次
,

弃 去滤液
。

将滤

纸和沉淀放入一 2 50 二 1烧杯中
,

加入浓硝酸和高氛酸各

10 m l
,

加热至高酸抓冒白烟
,

使沉淀分 解
。

将 所 得

溶液转入50 m l离心管中
,

稀释至 20 m l ,

用 N a O H沉 淀

C 。 ( O H ) . 。

离心
,

弃去上清液
,

水洗沉淀
。

在 8o0 C

的水浴上加热
,

以尽可能少的浓盐酸溶解沉 淀
,

用水

稀释至 ZOm l
。

对 于 每 ZOm g的铁
,

加入 s m l 0
.

I M N a 。

P O .

溶液
,

用氨溶液调节 p H约为 5一 6
,

然后加入 1 , 1

冰醋酸使 p H为 3~ 3
.

5
,

沸水浴上加热
,

使磷酸铁沉淀

凝聚
。

用 S & S白条滤纸滤去沉淀
,

将滤浓收集于一干

净的 50 m l离心管中
,

用热的 稀 醋 酸 ( 2
.

5% ` / ` ) 洗

涤沉淀三次
,

弃去沉淀
。

合 并 滤 浓和 洗涤 液
,

用

N a O H沉淀 C 。 ( O H ) : ,

离心
,

用水洗涤沉淀
。

在

热水浴上加热
,

将沉淀溶于尽可能少的 浓 盐 酸中 ( 2

或3滴 )
,

用水稀释 至 10 m l
。

加入 2 m l浓 氨 水 , 滤入

12 5 m l分液漏斗中
,

弃去滤纸
。

加 Zm l冰醋 酸
,

20 m l

26 纬硫氛酸钱溶液和20 二 1甲墓异丁基酮溶液 ( M IB K )

于分液漏斗中
,

展荡 5分钟
。

分层后弃去水 相
,

加入

20 m l 25 %硫氛酸钱溶液
,

展荡 1分钟
,

经相分 离后
,

弃去水相
。

重友这一洗涤步骤
。

用两份s二 1水 反萃钻
,

每次震荡 30 秒
。

合并两次水相反萃液 于一干净的5 0二 1

玻璃离心管中
,

加入 3滴浓盐唆
,

加热近 沸
。

加入 2 m l

I M硫银酸汞铁
,

在冰浴上冷却
,

用玻璃棒剧烈搅拌直

至兰色的硫银酸汞钻沉淀完全
。

离心
,

弃去上 清液
,

用冷水
,

冷乙醇洗涤沉淀
,

弃去洗涤液
。

加入 l m l乙醇
,

震摇以获得沉淀的悬浊液
。

用巴斯德移 液管将此液转

至已称重的 2
.

sc m 不锈钢样品盘 中
、

用 2 50 川的 乙 醇

冲洗离心管
,

将洗液迅速加入样品盘以保 证沉淀完全

复盖于盘中
。

经加热灯 干 燥
,

以 C o 〔H g ( S C N ) 。 〕

( 11
.

98 %钻 ) 形式称重
,

在低本底日计数器上测最
,

对于化学产额
,

自吸收和计数效率做适当的校正
。

目前的环境样品
,

例如哥伦比亚河沉积 物更容易

被超铀放射性核素 ( P u 和人 nI ) 以及长 寿命的裂变和

中子活化产物例如 皿. ,
C s 、 ` . F e和三价拥系元素

,

特

别是放射性核素E 。所污染
。

据此
,

试验了M I B K萃取

对三价笼 ` 息E u 分离的选择性
。

结果 表明
,

经 M BI K萃

取后
,

水相中主` . E u 的活性几乎没有变化
。

我 们 所得

到的哥伦比亚河沉积物标准参考物质 (由N B S提 供 .) 的

结果与保证值符合得很好
,

这进一步肯 定了本程序对

钻从天然放射性核素中去污的完全性
。

本程序即可以用于沉积物
,

也可以用于生 物物质

的分析
,

证明了它在环境样品分析中的效 用
。

当本程

序用
. O
C 。示踪时

,

可以发 现
,

92 士 2%的钻被M I B K

萃取
,

C o 〔H g ( S CN ) ` 〕 的回收率 为。5士 5%
,

所得

的总的化学回收率为 86 士 5%
。

仔细 熟练 地操作
,

整

个程序钻的回收率至少可达 75 %
。

我们所进行的一些试验表明
,

不论 是用草酸钙还

是硫酸钙
,

均不能从稀酸溶液中有 效浓集钻 , 其次
,

当按 M a r s h和 M a ec k所推荐的方法
,

用氮来沉淀氢级

化铁时
,

大量的
、

不同比例的钻随着一起共沉淀
,

为

了从铁中分离钻
,

我们使用了Y o u n g和 H al l的程序沉

淀磷酸铁
,

发现钻的共沉 淀仅 为3%
。

此外
,

要求样

品体积必须要小
,

、

钻的含皿在 3一 4 m g
,

否 则不易形

成 C 。 〔H g ( S C N ) 。〕 沉淀
。

如 果 在这一步骤中使

用一塑料离心管
,

则管壁会吸附大盆 的沉淀而不被回

收
。

在我们的实验中
,

使用塑料 管
,

钻的回收率为“

土 7%
,

而玻瑞管
,

回收率为95 士 5 %
。

〔段忆翔摘译 俞 . 福校 〕
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