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摘要：通过１苯基３甲基吡唑啉酮５（ＰＭＰ）与辛酰氯合成萃取剂１苯基３甲基４辛酰基吡唑啉酮５

（ＰＭＣｙＰ），并对其萃取Ｓｒ的影响因素，如酸度、Ｓｒ浓度、萃取时间和稀释剂等进行研究。实验获得的Ｓｒ

的最佳萃取条件为：以甲基异丁酮（ＭＩＢＫ）为稀释剂，配制成５ｇ／Ｌ的ＰＭＣｙＰ溶液，调节溶液的ｐＨ至

９．０，萃取平衡时间为１ｍｉｎ，反萃液为０．１ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液。通过调节萃取液的ｐＨ值，可实现Ｓｒ和Ｙ

的分离，并可将其用于裂变产物中放射性Ｓｒ的分离。实验测得１０ｍＬ１ｇ／ＬＰＭＣｙＰＭＩＢＫ对Ｓｒ的饱

和萃取容量约为１ｍｇ，萃合比为３∶１。
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　　放射性同位素中的
８９～９３Ｓｒ是核燃料裂变

产物中的高额产物，其处理和分离方法一直备

受关注。常用的分离方法有沉淀法、离子交换

法和溶剂萃取法，由于主要的锶放射性核素中

均有相应的钇放射性子体，如９０Ｓｒ９０Ｙ，９５Ｓｒ９５Ｙ，

因此，在测定放射性锶的衰变率时，有子体钇的

干扰，因此，为得到放化纯的锶，常用溶剂萃取

法进行ＳｒＹ分离。常用萃取剂有二（２乙基己

基）磷酸（ＨＤＥＨＰ）、１苯基３甲基４辛酰基吡

唑啉酮５（ＰＭＣｙＰ）、二环己基１８冠６。

ＰＭＣｙＰ是一种β二酮型鳌合萃取剂，具有

酮式和烯醇式两种互变结构，酮式结构无色，可

在酒精水混合物中重结晶获得，而烯醇式结构

为黄色，可从氯仿中重结晶得到，两种物质化学

性质相似。Ｊｅｎｓｅｎ
［１］介绍了由ＰＭＰ（１苯基３

甲基吡唑啉酮５）进行酰基化生成ＰＭＣｙＰ的

合成方法及其物理、化学性质。Ｍｉｒｚａ
［２］以甲基

异丁酮为稀释剂，从９０Ｓｒ９０Ｙ混合物中分离了

９０Ｙ，从辐照的 Ｙ２Ｏ３中分离了
８９Ｓｒ。从辐照的

铁、镍、钴中分离无载体５４Ｍｎ、５８Ｃｏ、５９Ｆｅ的方法

也有报道。

本工作主要通过对自行合成的ＰＭＣｙＰ萃

取Ｓｒ时ｐＨ 值、萃取时间、稀释剂等的影响进

行研究，寻找最佳萃取条件，以实现ＳｒＹ的分

离，为后续９５Ｙ的分离做好技术准备。

１　实验

１１　仪器与主要试剂

ＵＶ３６５型紫外分光光度计，日本 ＳＨＩ

ＭＡＤＺＵ公司；ＬＤ４２型离心机，北京医用离心

机厂；ＪＢ２型定时双向磁力加热搅拌器，江苏

省金坛市荣华仪器制造有限公司。

１苯基３甲基吡唑啉酮５（ＰＭＰ），天津市

大茂化学试剂厂；偶氮砷Ⅲ，０．０５％；Ｓｒ标准溶

液，１００μｇ／ｍＬ；Ｙ标准溶液，１０２μｇ／ｍＬ；其他

试剂均为分析纯。

１２　犘犕犆狔犘合成

将１７．４ｇＰＭＰ加入到带有长颈漏斗和回

流冷凝器的烧瓶中，加入５０ｍＬ二氧杂环己

烷，微热使之溶解。再加入Ｃａ（ＯＨ）２１０ｇ，并

在１ｍｉｎ内逐滴加入１０ｍＬ辛酰氯。混合物在

红外灯照射下，用磁力搅拌器边搅拌边回流约

９０ｍｉｎ，直到有黄色的钙的化合物生成。加入

１００ｍＬ３ｍｏｌ／ＬＨＣｌ溶液溶解生成的钙化合

物，在酒精水溶液中，生成物会重结晶
［３］（产率

为８３％，熔点为７６℃）。

本实验分别取１５、３０、９０、１８０ｍｉｎ进行合

成，４次产物经重结晶均可得到浅黄色针状晶

体，但颜色深浅略有不同。经测定，各产物开始

融熔至完全融熔温度依次为７７～７８、７６～７８、

７６～７８、７６．５～８０℃。

１３　萃取实验

准确称取一定量上述萃取剂溶于稀释剂中

配成５ｇ／Ｌ溶液。萃取前，先用不含金属离子

的缓冲溶液预平衡，然后取１０ｍＬ萃取剂与

１０ｍＬ该ｐＨ值的一定浓度Ｓｒ或Ｙ溶液，萃取

１ｍｉｎ，若溶液出现乳化现象，则需进行离心分

离，取萃余相进行分光光度法测量，通过其中金

属离子的浓度计算萃取率。分光光度法所用显

色剂为０．０５％偶氮砷Ⅲ，测量酸度ｐＨ＝６．４，

单色光波长为６４３ｎｍ，波长宽度为１ｎｍ。

２　结果与讨论

图１　不同稀释剂对萃取Ｓｒ的效率的影响

Ｆｉｇ．１　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｔｈｉｎｎｅｒｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｏｆＳｒｗｉｔｈＰＭＣｙＰ

◆———三氯甲烷；■———丁酮；

▲———环己酮；×———甲基异丁酮

２１　稀释剂的影响

本实验分别采用三氯甲烷、丁酮、环己酮、甲

基异丁酮（ＭＩＢＫ）为稀释剂，配制成５ｇ／Ｌ

ＰＭＣｙＰ溶液，在ｐＨ值为３．０、７．０、９．０时进行Ｓｒ

的萃取实验，结果示于图１。

从图１可看出：ｐＨ＝３．０和７．０时，几种稀

释剂的萃取效果均不好；ｐＨ＝９．０，环己酮为稀

释剂时出现严重乳化现象，且萃取效果不好，三

氯甲烷为稀释剂时基本不萃取，丁酮为稀释剂时

萃取效果很好但丁酮在水中的溶解度太大，有机

相损失严重，甲基异丁酮为稀释剂时可定量萃取
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Ｓｒ，萃取效率大于９０％。

２２　狆犎对犘犕犆狔犘犕犐犅犓萃取犛狉、犢的影响

配制一系列ｐＨ 值依次为１．１、２．０、３．０、

４．０、５．０、６．０、７．０、８．０、８．６、９．０、９．４、１０．０、

１２．０的缓冲溶液，取３ｍＬＳｒ或Ｙ标准溶液，

加入到上述系列缓冲溶液中，定容至２５ｍＬ后

用２５ｍＬＰＭＣｙＰＭＩＢＫ进行萃取，萃取时间

１ｍｉｎ。在ｐＨ＞６时会出现乳化现象，需进行

离心分离，取分离后萃余相，调至ｐＨ＝６．４，加

入１０ｍＬ偶氮砷Ⅲ显色剂后用ｐＨ＝６．４的缓

冲溶液定容至１００ｍＬ，测吸光度，尔后，根据吸

光度计算不同ｐＨ 时的萃取率，并绘制ｐＨ 与

萃取率的关系曲线（图２）。

图２　ＰＭＣｙＰ萃取水相ｐＨ

对Ｓｒ、Ｙ萃取率的影响

Ｆｉｇ．２　ＥｆｆｅｃｔｏｆｐＨｏｆｅｑｕｉｌｉｂｒｉｕｍａｑｕｅｏｕｓｐｈａｓｅ

ｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎｏｆＳｒ，ＹｗｉｔｈＰＭＣｙＰ

◆———Ｙ；■———Ｓｒ

从图２可看出：ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ对Ｙ的萃取

ｐＨ为３～７，萃取率接近１００％，在ｐＨ＞７时，由

于Ｙ的水解，萃取效果陡然下降；对Ｓｒ的萃取主

要在ｐＨ＞８时，ｐＨ＝９时，萃取率达到最大。因

此，可通过调节ｐＨ来实现Ｓｒ与Ｙ的分离。

２３　萃取时间对犘犕犆狔犘犕犐犅犓萃取犛狉的影响

用ｐＨ＝９．０的缓冲溶液配制一定浓度的

Ｓｒ标准溶液。取２０ｍＬＰＭＣｙＰＭＩＢＫ萃取剂

和２０ｍＬＳｒ标准溶液，以不同时间进行萃取，

经离心分相后测量萃余相吸光度。不同萃取时

间与萃取效果的关系示于图３。

９４Ｓｒ和９５Ｓｒ的半衰期分别为７３．５、２３．９ｓ，

因此，９５Ｓｒ９５Ｙ的分离宜在产物生成后１ｍｉｎ内

完成，以最大程度的去除９４Ｓｒ及其子体９４Ｙ的

干扰。由图３可看出，ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ萃取Ｓｒ

图３　萃取时间对ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ萃取Ｓｒ的影响

Ｆｉｇ．３　Ｉｎｆｌｕｅｎｃｅｏｆｔｉｍｅｏｎｅｘｔｒａｃｔｉｏｎ

ｏｆＳｒｗｉｔｈＰＭＣｙＰＭＩＢＫ

速率快，１ｍｉｎ可平衡，且非平衡时萃取效率

高，１０ｓ达到７０％以上，可满足９５Ｓｒ９５Ｙ的快速

分离。

２４　犛狉浓度与萃取效果关系

由于９５Ｓｒ半衰期短，需采用在线分离，由于

待分离溶液中９５Ｓｒ的浓度低，需加入一定量载

体。本实验用不同浓度Ｓｒ初始溶液对萃取效

果的影响进行了测定，以选择合适的载体浓度。

将Ｓｒ标准溶液配成不同浓度的系列溶液，在

ｐＨ＝９．０时分别进行萃取，得到 Ｓｒ浓度在

１～１０μｇ／ｍＬ范围内，ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ均可将其

定量萃取，是载体溶液的可选浓度。

２５　萃取饱和容量和萃合比的测定

固定有机相浓度，改变Ｓｒ溶液浓度，分别

进行萃取，测量反萃相Ｓｒ浓度，当其趋于定值

时，可得到ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ对Ｓｒ的饱和容量。

本实验测得１０ｍＬ１ｇ／Ｌ的萃取剂萃取容量约

为１ｍｇ。

采用饱和萃取法测定ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ对Ｓｒ

的萃合比。固定水相中Ｓｒ的浓度为一过量值，

改变ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ浓度，分别为１、３、５ｇ／Ｌ，

使有机相达到饱和萃取，取反萃相测Ｓｒ浓度，

实验得到５、３、１ｇ／Ｌ有机相中Ｓｒ浓度比为

４．２∶３．２∶１．０，根据不同浓度萃取剂与Ｓｒ分

子数之比可计算三者均接近同一数值３，即萃

合比为３∶１。

３　结论

１）萃取剂１苯基３甲基４辛酰基吡唑啉

酮５对Ｓｒ的萃取具有平衡时间短、萃取效率

高、对Ｙ的分离系数大等优点。

２）萃取Ｓｒ平衡时间只需１ｍｉｎ，有望用于
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短寿命Ｓｒ同位素的分离和高速离心萃取器的

不平衡快速萃取分离中。ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ 在

ｐＨ＝９时对Ｓｒ的萃取率可达１００％。稀释剂

宜采用甲基异丁酮，配成５ｇ／ＬＰＭＣｙＰＭＩＢＫ

萃取剂，１０ｍＬ１ｇ／ＬＰＭＣｙＰＭＩＢＫ溶液对Ｓｒ

的饱和萃取容量为１ｍｇ，萃合比为３∶１。

３）ＰＭＣｙＰＭＩＢＫ对Ｙ的萃取主要发生在

酸性环境下，通过调节ｐＨ，可实现ＳｒＹ的分离，

因此，它也可用于环境测评中９０Ｓｒ９０Ｙ的分离。
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